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GLOSSAIRE :

i : champ de vitesse

u,v,w : constantes des vecteurs vitesses
(V) : vitesse moyenne

@.: taux d'élongation

[0] : tenseur des contraintes

[I]: tenseur indentité

Vil] : tenseur des gradients de déplacement

| memn B sunan |

ﬁV] : transposé du tenseur des gradients de déplacement

]

—

: dérivation convective

dt

d . Do
— : dérivée particulaire
dt

d e

— : dérivée totale

dx

div : divergence

tr: trace

F: force de masse

vy : force d'inertie

T : contrainte de cisaillement

Ty, : contrainte de cisaillement a la paroi

N : premiére différence de contraintes normales

S : épaisseur de la couche solide ' —
U : energie interne

bl

: conductivité thermique

¢ : capacité calorifique

a . diffusivité thermique

b : effusivité thermique

C, : nombre de Cameron

B, : nombre de Brinkman

1M : viscosité

K : consistance

m : indice de pseudoplasticité
v : taux de cisaillement

R : constante des gaz parfaits
E, : energie d'activation

o : coefficient de dilatation thermique
T : température

T: température de transition vitreuse

AH_. : enthalpie de cristallisation
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<r2> : carré moyen de la distance bout a bout des chaines

G : module de relaxation

E : module d' élasticité
moment d' inertie

: force

: pression

. débit

: volume spécifique

: masse volumique

. contrainte de traction
: moment

: rayon de courbure

6 ®Z AT <O T -

: courbure

v : coefficient de Poisson

X, : taux de cristallinité

P(0) : fonction de distribution des orientations
A : absorbance

D : rapport dichroique

A : longueur d' onde

tm : temps de post - remplissage

tr : temps de refroidissement hors pression




Influence du couplage des orientations et des contraintes iniernes sur la stabilité
dimensionnelle des piéces injectées.

INTRODUCTION

C'est apres la seconde guerre mondiale que les matériaux polyméres ont réellement
pris leur essor. Ils se sont tres vite affirmés comme des matériaux de substitution aux
matériaux traditionnels pour la confection d'objets courants dans de nombreux domaines grace
a leurs propriétés spécifiques (chimiques, physiques, mécaniques ..) qui les rendent

particuliérement performants dans certaines applications.

Leur développement rapide dans les années 1950 a 1970 fut un peu désordonné ce qui
leur a valu auprés des consommateurs I'image de matériaux de basse qualité. [.'apparition dans
les années 1970 a 1980 des polymeéres techniques, des alliages, et grice a une plus grande
rationalisation dans les applications de chaque type de polyméres associée a une connaissance
sans cesse approfondie de leur structure et de leur comportement tant du point de vue de leurs

transformations que de leurs propriétés sur site, ils ont trés vite acquis leur titre de noblesse.

Parmi les modes de transformation des polymeres, l'injection passe apres l'extrusion
pour la technique de mise en forme la plus utilisée avec plus de 20 % du tonnage consommé.
Elle occupe plus de 50 % du parc machine frangais avec un chiffre d'affaire s'élevant a plus de
40 % du poids économique de la profession. Adaptée de la mise en oeuvre des métaux légers a
la plasturgie dans les années 1950, l'injection est de loin la technique de transformation la plus
productive en terme de diversité des pieces. Elle offre de nombreux avantages tels que des

cadences élevées, 'obtention de formes complexes sur une large gamme de poids allant de

quelques grammes a plusieurs kilogrammes dans un large éventail de matiéres. Mais le
nombre important de parametres d'entrée susceptibles d'agir sur le procédé en le perturbant et
en le déstabilisant en font un procédé complexe ou il est difficile de maintenir une qualité

constante.

La notion de qualité des picces injectées peut se définir a ['aide de trois composantes
principales :
- l'aspect,
- les propriétés d'usage,

- la précision et la stabilité dimensionnelle.

Les colits prohibitifs du manque de qualité ( rebuts de fabrication. vieillissement
prématuré des pieces, défauts de conception... ) impliquent I'ensemble des industriels de la
profession. Ainsi un grand nombre de travaux se sont développés autour de laboratoires de
recherche universitaires, écoles d'ingénieurs, producteurs de matiéres premicres et groupes

industriels. Les thémes principaux abordés concernent l'amélioration des formulations, la
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rationalisation des réglages par une meilleure connaissance des lois de comportement a 1'état
fondu ou solide alliée aux progres techniques des matériels de transformation en particulier en
ce qui concerne les commandes des presses, le développement d'outils informatiques d'aide a

la conception des piéces et outillages.

Les contraintes économiques imposées par le développement des produits ont
largement contribué a 1'élaboration de ces outils de simulation pour réduire les temps de
conception et optimiser la mise au point des outillages. Apparus sur le marché dans les années
1980, les logiciels de simulation traitaient pour I'essentiel de la modélisation informatique des
écoulements pendant la phase de remplissage des outillages ( MOLDFLOW en 1984, FILL2
en 1988 ). Une seconde génération de logiciels a utilisé une description tridimensionnelle de
la phase de remplissage ( C FLOW, PROCOP F3D,...) pour inclure ensuite & la modélisation
les phases de compactage et de post-remplissage. Plus récemment Structural Dynamics
Research Corporation ( SDRC ) a mis sur le marché un code de calcul capable de traiter des
contraintes résiduelles et d'aborder les phénomenes de déformation des pieces de facon a
pouvoir déterminer la géométrie finale. Créé en 1988, le CLIP, club des logiciels de l'industrie
plastique marque déposée par RENAULT [1] est un projet visant a réaliser un superviseur
destiné a fournir une aide a la conception des piéces plastiques et outillages. Plusieurs
partenaires nationaux dont le ministere de la recherche se sont associés pour mener ce projet

dont I'objectif est de modéliser finement la déformée des pieces a 1'état final ( tableau 1 ).

Producteurs Mouliste Transformateurs Centres de recherche
ATO CHEM SEVA LEGRAND CEMEF
ORKEM PSA CISI ingénierie
RHONE POULENC RENAULT EAHP
ENSAM

Tab 1.1 : Les partenaires du CLIP

Le travail présenté ici s'inscrit dans le cadre du développement des codes de calculs
dans le but d'affiner la modélisation de la déformée des pieces en thermoplastiques. Il s'agit
d'analyser et de comparer les données expérimentales obtenues sur un polypropyléne avec les
résultats d'un calcul informatisé sur la base d'une géométrie complexe d'un boftier. La finalité
de l'étude étant de mesurer l'incidence de l'anisotropie et de I'hétérogénéité de structure
(cristallinité, orientations moléculaires) sur la déformation des pieces du fait des tensions

internes de refroidissement par comparaison avec les modeles de calcul uctuels.
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CHAPITRE 1 : SITUATION ET OBJECTIFS DE LA RECHERCHE

La précision et la stabilit¢ dimensionnelles sont deux composantcs majeures de la
qualité des pieces injectées. Il est important de prévoir dés la conception leurs variations
géométriques et dimensionnelles pour mieux maitriser l'ensemble du procédé et accéder aux
criteres de qualité exigés. Il est donc nécessaire de mettre en évidence l'ensemble des
phénoménes mis en jeu afin de comprendre les mécanismes qui dirigent les déformations des

pieces lors de la mise en forme.

Aprés une description générale du procédé de mise en oeuvre par injection rappelant
les différentes étapes de la transformation physique du polymére, nous analyserons les
mécanismes générateurs d'instabilités dimensionnelle et géométrique dans chaque phase du
cycle de moulage. Nous passerons en revue les différentes méthodes cxpérimentales de
mesure des contraintes résiduelles pour terminer sur un examen général des moyens de calculs

permettant d'accéder a la quantification des grandeurs.

1.___Les principes du procédé d'injection des thermoplastiques

Le moulage par injection des polymeéres thermoplastiques est un procédé discontinu de
mise en forme de pieces de géométries complexes, en grande série. pour une-gamme étendue
de matériaux. 1l consiste a transférer sous haute pression dans un moule fermé et refroidi, une
résine thermoplastique préalablement chauffée pour lui donner la consistance d'un liquide
visqueux. Au contact des parois de l'outillage, le polymeére se solidifie pour donner le produit
fini en reproduisant aussi fidélement que possible la forme et les dimensions de (des)

I'empreinte (s).
Une presse a injecter est constituée de trois groupes principaux :
- un groupe de fermeture qui supporte et assure les mouvements de l'outillage,
- un groupe d'injection-plastification,
- un ensemble de commande de la presse.
La mise en oeuvre du polymere se déroule en trois étapes :
- La plastification du polymére : elle s'opere dans un systéme vis-fourreau qui assure

la fusion du polymére en lui apportant les calories nécessaires par chauffage d'une part et par

cisaillement d'autre part.(figurel) L'énergie mécanique représente a clle scule prés de 60 % du
£ p |
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besoin énergétique de la plastification. La vis de 'ensemble de plastification est animée d'un
mouvement de rotation et est mobile en translation. Le polymere solide tombe par gravité
dans les filets de la zone d'alimentation de la vis et se compacte rapidement sous I'action de la
chaleur et de la pression en un solide indéformable de forme hélicoidale dans I'espace vis
fourreau [2]. La plastification s'effectue dans la zone de compression de la vis sous l'action
combinée de la température et de l'autoéchauffement par dissipation visqueuse du polymeére
provoqué par le malaxage intense. Le polymére fondu est stocké a I'avant du fourreau grace au

recul de la vis directement li€ a la montée en pression de la zone de stockage. C'est I'étape du

dosage.
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Fig 1.1 : Groupe de plastification d'une presse moderne.

- L'injection du polymére : c'est la phase dynamique d'injection. La vis est mise en
translation généralement sous le contrdle d'un asservissement de vitesse et excrce l'action dun
piston sur la matiere plastifiée. C'est pendant cette phase que s'effectue 90 % du remplissage
volumique de la piece. Son temps d'action est trés court, quelques dixieémes de seconde a
quelques secondes, la pression exercée sur la matiére augmente rapidement de la pression
atmosphérique (ou une pression proche) jusqu'a une valeur qui dépend de la résistance a
'écoulement d'un fluide visqueux non newtonien (100 a 10000 Pa.s) dans la buse, les canaux
d'alimentation, les empreintes. L'augmentation de pression dans la phase de remplissage
dépend de nombreux paramétres de réglage de la presse [3] notamment les vitesses d'injection,
les températures de la matiere (viscosité) et de l'outillage, de la géométrie des seuils et de la
piéce, de la précision et du type d'asservissement utilisé pour la translation de la vis.

Lorsque le front de matiére atteint le fond de l'empreinte, sa progression est stoppée
brutalement. Il en résulte une forte augmentation de la pression hydraulique en un instant trés

bref d'autant plus forte que 'on continue a introduire de la matiere plastifiée dans la piece.
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Clest la phase de compactage ou le polymere fondu est comprimée dans son enveloppe

solidifiée.

- La solidification du polymere : i la fin de la phase dynamique d'injection la (les)
piece (s) s'apparente (nt) a un matériau "sandwich" constitué d'une peau solide et d'une ame
compactée de polymeére liquide. Clest a partir de cet état initial que la phase de post-
remplissage est appliquée. La solidification s'effectue en deux temps : tout d'abord sous
pression pour limiter la contraction volumique (retrait) et conserver les formes et dimensions
de I'empreinte ; puis a pression atmosphérique lorsque les seuils d'alimentation sont figés et
jusqu'a ce que la piece soit suffisamment rigide pour supporter I'éjection. C'est la phase de
maintien-refroidissement.

Ces différentes étapes de la transformation du polymeére mettent en jeu des
phénoménes thermiques et mécaniques complexes et indépendants dircctement liés aux

parameétres d'entrée du processus et qui définissent les qualités terminales de la piéce (fig 1.2).

o

THERMIQUE - MECANIQUE
- apport calorifique externe - écoulement PEASTIFICATION
- antoéchanffement

- cisaillement

~N
£

THERMIQUE MECANIQUE  [iisr e romie ]
- trunsfert thermique P MISE EN-FORME

- autoechauffement - cisaillement

—e
} THERMIQUE }

- transfert thermique

SOLIDIFICATION

Fig 1.2 : Schéma de principe de la mise en oeuvre par injection.

2. Définition de la précision et de la stabilité dimensionnelle

La précision dimensionnelle est caractérisée par deux grandeurs : le retrait au moulage
qui repésente 'écart dimensionnel entre la piéce et son modele a savoir I'empreinte, et le
gauchissement qui est la manisfestation de retraits locaux différentiels se traduisant par une
déformation géométrique.

La stabilité dimensionnelle est I'aptitude de la picce a conserver scs dimensions et

formes au cours du temps et de l'utilisation.
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Par abus de langage le retrait est souvent désigné d'une manicre générale comme la

différence entre les dimensions de la piéce et celles de 'empreinte. Fin réalité il faut dissocier

deux notions [26] :

Le retrait au moulage ( Rm ) qui est la différence relative entre les dimensions de la
piece moulée ( Dp ) et les dimensions du moule ( Dm ), mesurées aprés 24 ou 48 h a23° Cet
50 % d'’humidité relative selon la norme ISO 2577 [5].

Dp
Dm

On a alors Rm=1-

——
[un—ry
——

Le post-retrait ( Pr ) qui est la différence relative entre les dimensions de la piéce aprés
refroidissement ( Dav ) et les dimensions de la méme pi¢ce soumise a un traitement thermique
(Dap) dans une étuve a une température et pendant un temps définis par des spécifications du
matériau testé selon la norme AFNOR NFT-53035 [6].

Dap
Dav
Le retrait total d'une piéce s'exprime par la somme algébrique du retrait et du post-

Pr=1-

N
12

retrait.

Ces grandeurs ne concernent que des mesures unidirectionnelles qui sont généralement
prises en compte lors des calculs sur une, voire deux dimensions. On peut également
s'intéresser au retrait volumique ( Rv ) qui s'exprime comme la différence relative entre le
volume de la piece moulée ( Vp ) et celui de l'empreinte ( Vm ) mesuré apres 24 ou 48 heures
a23°Cet50%HR.

\%
Ry =1- 2 3}
Vm
et peut s'exprimer en fonction des retraits unidirectionnels Ri,
Rv=1-(-RpD*1 -Ry)*(1 - R3) {4}

Les retraits dépendent de nombreux parameétres classés en trois catégories :
- les paramétres morphologiques 1iés a la nature et a la structure du polymeére,
- les parameétres géométriques liés a la conception des picces et outillages,

- les paramétres technologiques liés aux conditions de transformation.
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3. La précision dimensionnelle dans le cycle d'injection

D'une maniére générale la précision dimensionnelle est dircctement lide a
I'homogéné€ite de structure de la piéce, elle est fortement influencée par les retraits thermiques
locaux et la présence de contraintes résiduelles induites par le processus de transformation. En
d'autres termes, la qualit¢ dimensionnelle et géométrique des picces injectées dépend des
histoires thermomécaniques locales subies par le polymeére pendant les phases de remplissage-
compactage, maintien et refroidissement dans le moule et hors du moule. L'objectif ici est de
présenter les mécanismes qui conduisent directement ou indirectement a4 la formation des

contraintes résiduelles a travers chaque étape du cycle d'injection.

3.1. La phase de remplissage du moule

3.1.1. Equations générales et hypothéses

La modélisation du remplissage d'une cavité par un polymere fondu se base sur les
principes de la mécanique des milieux continus a savoir :
= la conservation de masse,
= la conservation de la quantité¢ de mouvement,
= la conservation d'énergie

Soit d'un point de vue mathématiaae par :

Avec
p : masse volumique
L'équation de continuité : i champ de vitesses
% +div(pit) =0 {5} [c]: tenseur des contraintes
Les équations de 1'équilibre dynamique F: force de masse
div[c]+ p(F - y) =0 {6} ¥ : force d'inertie

L'équation de chal W . énergie interne
équation de chaleur
T : champ de températures

oT - . _ : . .
pc(gt—+ ii.gradT) = a’zv(k . gradT) +W {7} k : conductivité thermique

¢ : capacité calorifique

On admet généralement que :

- le polymere est incompressible (masse volumique constante). alors /ivii = 0,

- les forces de masse et d'inertie sont négligeables devant les forces de viscosité,
I'équilibre dynamique se réduit alors a div[c] =0,

17
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- la conductivité thermique est constante. L'équation de chaleur se simplifie et devient :

T
N i gradl = anT+ (8}
ot pc

. k e e .
ol : A : Laplacien et a = — : diffusivité thermique
pc

Les deux types de lois de comportement les plus couramment admises sont :

- le comportement Newtonnien ot la viscosité a température donnée est contante,
- le comportement pseudoplastique ou la viscosité a température donnée décroit
lorsque le taux de déformation augmente. Dans ce cas, le modele le plus largement utilisé est

la loi puissance :

n=KJi|"" (9}

Avec

1 : viscosité

K : consistance du polymeére

v : taux de cisaillement

m : indice de pseudo - plasticité (0 <m<l)

La consistance est thermodépendante, généralement modélisée par une loi de type

Arrhénius :

K=K, exp[ A}f“ I:%——;,—D {10}
0

Avec Ko : consistance a la température de référence To

AE,4/R : énergie d'activation de la viscosité du polymere

Pour les polymeres amorphes, on utilise généralement unc loi WLF ( Williams,
Landel, Ferry) qui représente la variation de la viscosité entre la température de transition
vitreuse Tg et Tg+100°C :

CE\T-T,
K=Kq.al. -2 ;LogaTz——]—(——i’—?
t Tgpg T—T,+C¥

Kg et pg sont la consistance et la masse volumique a la température de transition

vitreuse Tg, Clg et C;g sont deux parameétres caractérisant le polymere.
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Les conditions limites généralement admises sont les suivantes :
=> vitesse nulle aux parois,
= température constante et homogene a l'entrée du moule,
=> température imposée aux parois de l'outillage,

=> une symétrie par rapport a un axe ou un plan dans la plupart des cas.

3.1.2. L'orientation moléculaire dans un écoulement

L'orientation moléculaire nait de l'action combinée de I'écoulement du polymére et de
son refroidissement. Elle induit des contraintes internes et des variations de structure liées aux
gradients de vitesses de refroidissement dans l'épaisseur. On distingue deux types

d'écoulement :

- Un écoulement de cisaillement a l'interface entre la gaine solide et le polymeére fondu
en mouvement pour lequel les contraintes de cisaillement engendrent de fortes orientations

figées par des vitesses de refroidissement élevées.

- Un écoulement élongationnel a coeur qui génére également de fortes orientations ou
les effets de relaxation restent important du fait des faibles vitesses de refroidissement

rencontrées dans cette zone puisque les couches solidifiées proches des parois font office

d'isolant thermique. -
L'orientation moléculaire est largement influencée par le procédé de transformation

vitesses de remplissage, températures de l'outillage et de la matiére). et génére une
p g p g g

anisotropie des retraits.

3.1.2.1.  Approche théorique de la formation des contraintes 1ésiduclles d'écoulement

Les contraintes résiduelles d'écoulement sont issues pour P'essenticl de la phase de
remplissage des empreintes mais aussi, pour partie, des phases de compactage et de maintien
durant lesquelles naissent des contraintes relativement élevées qui sont attribuées a
I'écoulement non-uniforme du polymeére pendant la compensation particlle du retrait
volumique de la piéce (cisaillements importants pour de faibles taux de déformation mais sous
viscosité élevée), elles sont figées par le refroidissement et majoritaircment localisées au
niveau du seuil d'alimentation [59]. Elles créent des orientations molcculaires donnant lieu a
un état d'entropie figée.

STRUIK [55] décrit I'état d'orientation moléculaire figée comme le résultat de la

combinaison des effets d'anisotropie simples (anisotropie du module d'élasticité ou anisotropie
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du coefficient de conductivité thermique) et des contraintes d'entropic figée produisant des

effets réversibles tels que la dilatation thermique ou la biréfringence.

Les contraintes d'entropie figée sont mises en évidence expérimentalement par un essai
de dilatation thermique. Sur certains matériaux orientés on observe qu'unc augmentation de
température correspond a une diminution du coefficient de dilatation thermique linéaire dans
la direction parallele a celle de l'orientation (o //). Ce coéfficient peut s'annuler voire devenir

négatif pour des polymeéres semi-cristallins (figure 1.3).
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Fig 1.3 : Coefficient de dilatation linéaire pour des polymeres mono-orientés, le PET étant amorphe avant l'essai,

la cristallisation est obtenue soit par la température d'étirage, soit par I'étirage [ui-méme [55].

D'un point de vue théorique, ces contraintes peuvent étre estimées par des modéles
élastiques modifiés de FRENKEL. Considérons un matériau dont le module E, est
indépendant du temps et de la température, soumis a une contrainte réactive élastique or, la

déformation € peut s'écrire :

.o or(T) _ Oy _Z_

Eg EgTg
ou oo est la contrainte initiale a la température de référence To

-
—
w2

[

Lorsque la température décroit, l'effet de compression diminue et le matériau présente

une dilatation apparente.
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3.1.2.2.  Les mécanismes de formation de ['orientation moléculaire

L'orientation moléculaire lors de 1'écoulement du polymére découle d'une différence du
profil de champ de vitesses entre le front de matiere et l'arriére du front lors du remplissage
(figure 1.4).

froren ouler laoyer velocity prolile of How Iront
| ! A
I" Bifad: pieh <'s Ay sdoiabolrtoria A p r
v N |
| — LAY |
) | I — ) walt

“thickness Ty

: 3 R
: N
' : \
x; Ko T i e s o s o e S //
! i )
velocity profile cross -current highly viscous
of moin low of llow front “skin™

Fig 1.4 : Profil de vitesse lors de I'écoulement dans un plan semi-fini [44].

A l'arriére du front, la couche de surface solidifiée est fixe en position. les plus forts
gradients de vitesses sont localisés sous cette gaine solide ou le polymere fondu subit des
cisaillements et des orientations intenses, les vecteurs vitesses sont paralléles a la direction de
I'écoulement et la vitessse maximum est plus importante que celle du {ront de matiére. En
conséquence, une particule de matiere venant de l'arriére du front le rattrape rapidement et
s'écoule immédiatement dans les directions transverses. Le front d'écoulement hautement
visqueux, est alors étiré-dans une direction-perpendiculaire -4 -eele de-l'écoulement et sera
instantanément figé au contact de la paroi. Comme il n'existe pas de composantes de vitesses
perpendiculairement a la direction du flux a l'arriere du front. l'orientation s'effectue
préférentiellement dans la direction de I'écoulement. Les mesures d'orientations moléculaires,
réalisées par MENGES et WUBKEN sur des coupes microtomes. confirment cette hypothése
(figure 1.5).
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Fig 1.5 : Retrait relatif dans 'épaisseur d'une plaque ;(a) sens de l'écoulement, (b) sens transversal [44].
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Cet effet avait ét€ observé par ROSE [45] en 1961 lors de I'étude de l'interface fluide-
fluide et désigné sous le nom "d'effet fontaine".

Une premiére approche théorique de I'effet fontaine a été proposée par TADMOR [4]
pour expliquer les effets d'orientation. Il considére 1'écoulement élongationnel stable d'un
fluide incompressible entre deux plaques paralléles. Dans un systéme de coordonnées (x,y,z)
placé au centre du front de matiere se déplacant dans la direction z avec I'¢coulement (figure

1.6), le champ de vitesses bidimensionnel est donné par :

Vx =0 114}
Vy =ay {155
Vz =-az {16}
ou o est le taux d'élongation
z 4
DIRECTION
OF FLOW

7 : GAS A4

Fig 1.6 : Représentation schématique du front d'écoulement au centre du front.
o

les coordonnées du systéme se déplace dans la direction z avec le {Tux [4].

Une particule rectangulaire se déplacant vers le front subit une extension a vitesse
constante, perpendiculairement a la direction du flux. La distance sur laquelle s'effectue la
décélération est supposée égale a la distance entre les deux plans. Le taux d'¢longation est
relié 4 la vitesse maximale en amont du front (Vmax) et a la vitesse movenne <V> par la

relation :

. _ V max- V)

(17\_
2B § J

B étant la distance de I'axe d'écoulement par rapport a la paroi
P pPp p
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Pour un écoulement isotherme d'un modele de fluide pseudoplastique, la vitesse

maximale s'exprime par :

2m+1
m+1

V max =

) {18}

ou m représente l'indice de pseudo-plasticité

En substituant I'équation {17} dans I'expression {18} le taux d'élongation devient :

. m
o= —— Y 0
ey ) 1203

Le taux d'élongation augmente avec la vitesse de remplissage et diminue lorsque
p o q

I'épaisseur de la cavité augmente.

Ce modele suggere une orientation perpendiculaire a I'écoulement principal or
I'expérience [44] montre que l'orientation est dirigée dans le sens de I'écoulement. Ceci
implique donc une forme semi-circulaire du front d'avancée ou les particules suivent la
surface libre du front jusqu'a atteindre les parois comme le montre le figure 1.7. Cette
hypothése a ¢été confirmée expérimentalement par l'introduction de traceurs dans des

écoulements isothermes et anisothermes [47,48].

FINEEN
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8

Fig 1.7 : Représentation schématique de I'effet fontaine entre deux plans paralleles et refroidis [4].
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Au contact de la paroi froide la particule de fluide est immédiatement figée fixant ainsi

L=l

l'orientation provoquée par I'écoulement élongationnel.

En arriére du front, la veine fluide s'écoule entre deux fines couches de polymére
solidifié, le taux de cisaillement est nul a l'interface solide-liquide. passe par un maximum et
chute 4 0 au centre. L'écoulement de cisaillement dans cette zone induit également une
orientation. Pour décrire son mécanisme de formation TADMOR utilise ¢galement une loi de
comportement Newtonienne généralisée en supposant le cas isotherme. Il exprime la
distribution du taux de cisaillement dans 1'épaisseur de la veine fluide ¢n fonction d'un

parametre ajustable J qui localise la position du maximum de vitesse de cisaillement :

.:de:_(./+1)(J+2)(J+3)(V)L(I_LJ./ -
!

= 20}
4 & 5 B* B 12V

¥
]
ou <V> . vitesse moyenne

y : position suivant épaisseur (y = 0 au centre)

* . . . ‘
B : demi - épaisseur de la veine fluide

L'orientation moléculaire est caractérisée par l'écart quadratique moyen d'une chaine. Il

a utilisé un modele viscoélastique de Maxwell en régime stationnaire.Soit pour un écoulement

¢longationnel :
<r3> _ 3k 8kT 0%’ -
H H (1-206)(1+26¢) e
ou k est la constante de Boltzmann
T la température
H une constante de flexibilité exprimée en dyne / molécule.cm
0 le temps de relaxation
0 peut étre évalué a partir de la viscosité :
n= I’lokTe {22 }

Ot no est le nombre de chaines par unité de volume

Pour un écoulement de cisaillement le carré moyen de la distance bout a bout des
chaines prend la forme :
2\ 3k 2kT 5.5
rt)=—+

=7 -
)7 Y

Finalement l'orientation moléculaire supposée dépendante de la premicre différence

921
123}

des contraintes principales est obtenue par l'expression [49] :
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<"2>=<”2>0+K(011—022) {24}
Go%y?
(1- 20y Y1+ 20v)

(G 11022 ) =
avec K : constante

<r2 >0 : distance au temps 0

G : module de relaxation

L'épaisseur de la couche solidifiée y* est obtenue en résolvant l'équation de la chaleur:
1
]
y =At A {26}
A est une constante qui dépend des températures d'outillage et de polymére, des
propriétés thermiques du matériau. En pratique A est estimé en substituant la demie épaisseur

B a y* et le temps de refroidissement a t.

DIETZ, WHITE et CLARK [50] utilisent une loi de comportement pseudoplastique
pour déterminer les champs de vitesses et contraintes générés durant le remplissage. La
premicre différence de contraintes normales est reliée empiriquement a la contrainte de
cisaillement. L'épaisseur de couche solidifiée est exprimée en fonction du temps de contact
entre le polymeére et la paroi. Le polymére fondu est supposé se relaxer suivant un modele de
Maxwell. Le champ de contraintes est relié a la biréfringence par une loi rhéologique-optique
du type :

An=C(G,~—O'j) {27}
ou C est le coefficient photoelastique du polymére.

ojet Oj les contraintes principales

GREEN et PEARSON [54] introduisent un parametre de moditication structurale dans
la loi de comportement du polymeére, et obtiennent une bonne corrélation entre le calcul et les

mesures expérimentales de biréfringence.

KAMAL et LAFLEUR {51 a 53] préférent un modéle de Maxwell modifié par
WHITE-METZNER pour tenir compte de la dépendance de la viscosité et du temps de

relaxation en fonction du gradient de vitesse.
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3.1.3. Conclusion sur l'orientation moléculaire

L'orientation moléculaire et, d'une manicre plus générale, 1'ensemble des contraintes
résiduelles d'écoulement vont fortement influencer la géométrie globale de la piéce en
provoquant une anisotropie plus ou moins marquée des retraits, d'autant plus marquée qu'elle
dépendra :

- de la morphologie du polymére (par la présence de charge ou de renfort), de la
variation structurale dans le sens de 'orientation (notamment de la structure cristalline),

- de la géométrie de la pi¢ce (en particulier la relation entre la forme de l'objet et son
point d'alimentation),

- des paramétres de transformation ou la thermique et les vitesses de remplissage

influencent fortement l'état d'orientation et les effets de relaxation.

3.2. La phase de compactage/maintien

C'est elle qui détermine la qualité dimensionnelle des pieces injectées. Son réle est de
compenser des retraits thermiques, elle influence I'état de contraintes dans la piéce. Nous
avons vu précédemment qu'il subsiste a la fin du remplissage de I'empreinte des contraintes
de cisaillement figées par le refroidissement rapide en paroi alors que les contraintes de coeur
ont la possibilitt¢ de se relaxer. La phase de compactage/maintien cst une phase de
solidification sous pression. A ce stade deux phénomeénes interviennent : d'une part la création
de contraintes dues aux retraits engendrés par le refroidissement. d'autre part la génération de
contraintes de ‘"pression figée", résultat de la transformation des pressions de

compactage/maintien en contraintes [108].

3.2.1. Equations générales et hypotheses

Le modele de HUILLIER et LENFANT, appliqué au compactage d'une plaque (figure

1.8) permet d'expliquer le principe général du calcul.

Y . x4

u(y)

Fig 1.8 : Compactage d'une plaque entre deux plans paralleles
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L'hypothese cinématique est la suivante :

u(y)
v=0
w=0

Les forces de masse et d'inertie sont négligeables devant les forces de viscosité. On
suppose le matériau Newtonien. La pression ne dépend donc que de la position dans la
direction de I'écoulement soit P=f(x) et I'équation de I'équilibre dynamique est réduite a :

gﬂ:@.. Y (28}
dy  dx n(y,x)

La condition limite de non glissement a la paroi s'écrit u(y)=0 ot y est 'ordonnée de

l'interface solide-liquide qui varie avec le temps.

L'équation simplifiée de la chaleur s'écrit :

2
pc(éz+zta—7:)=k§——]:+W+W(AH) {29}
a ox) . gy’

od  W(AH) est le dégagement de chaleur d'origine enthalpique due a la cristallisation pour

les polyméres semi-cristallins.

o
(8]
o

N~

W(AH) = pcAHc(gl)
at v p

Avec p. la densité de la phase cristalline

AH,, I'enthalpie de cristallisation par unité de masse

dt . . . L
7 cinétique de cristallisation

le comportement thermodynamique est décrit par :

Une équation d'état P=f(V.T) qui permet de déterminer le champ de pressions a un

instant donné ;

—-
(%)
—

——

V(P.T)= f(T)[l—Cln(l + E(%ﬂ

ou V(P,T)est le volume spécitique de la phase amorphe

f et g sont les fonctions de la température.
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3.2.2. Les retraits thermiques et les contraintes associées

Les retraits thermiques sont une des composantes majeures de la génération des
contraintes résiduelles dans les piéces injectées. Ils agissent depuis le remplissage de
I'empreinte jusqu'au retour a la température de conditionnement (température ambiante) aprés
éjection de la piece et dépendent de nombreux facteurs interdépendants (morphologiques,

géométriques et de mise en oeuvre).

3.2.2.1.  Approche phénoménologique

Les contraintes d'origine thermiques sont attribuées au refroidissement rapide et
hétérogéne de la piéce. La solidification successive de couches superposées de polymere
progressant de la paroi vers le coeur entraine des contractions volumiques différentes qui,
liées aux effets de la pression dans I'empreinte, aboutissent a la génération de contraintes

internes.

Le retrait n'explique pas a lui seul la présence de contraintes apres refroidissement. 11
faut en effet prendre en considération les propriétés élastiques du matériau et leur dépendance
avec le temps et la température pour convertir des contraintes thermiques temporaires qui

n'agissent que durant le refroidissement de la piéce en contraintes permanentes.

Le processus peut étre mis en évidence par une trempe de la picce ou encore en
ignorant son compactage. A la fin du remplissage on reléve dans I'épaisseur de la piéce un
champ de températures de forme parabolique (figure 1.9a). Si on décompose I'élément chaque
élément en couches superposables chacune située sur une isotherme de refroidissement et que
I'on considére les couches indépendantes les unes par rapport aux autres. on obtient un profil
de retraits parabolique (figure 1.9b). En réalité, le couplage mécanique des couches entraine,
lorsque 1'on admet que I'épaisseur est tres petite devant les autres dimensions. un retrait plus
ou moins uniforme de l'ensemble des couches, avec apparition d'un protil parabolique de

contraintes (figure 1.9¢) avec une composante compressive en peau ct extensive en coeur [46].
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Fig 1.9 : Développement des contraintes thermiques d'aprés [101].

Pour les polyméres amorphes, le domaine de solidification est généralement caractérisé
par une température voisisine ou égale a la température de transition vitreuse (Tg) [99]. Le cas
des polymeéres semi-cristallins est plus complexe puisqu'il faut considérer les températures de
cristallisation qui dépendent directement des vitesses de refrotdissement: Le retrait est alers
nécessairement hétérogéne mais on obtient toutefois le méme genre de distribution des
contraintes.Ce type d'analyse manque néanmoins de rigueur lorsqu'il est appliqué au procédé
d'injection, il ne rend en effet pas compte des effets de la pression de compactage et de
maintien qui se forcent a appliquer la gaine solide de peau contre les parois de 'empreinte
empéchant ainsi tout retrait libre. D'autre part, il serait nécessaire de considérer les effets de

relaxation et de densification qui apparaissent dés le début de la solidification du polymére.

L'ordre de grandeur des contraintes résiduelles est généralement de | a4 10 MPa, par
exemple des mesures réalisées sur un polyamide 6 dans des conditions standards de
transformation montrérent des valeurs comprises entre -6,5 MPa en peau et 3.5 MPa en coeur
[43]. En fonction des conditions de mise en oeuvre ces grandeurs peuvent augmenter
considérablement, voire modifier leur distribution par un changement de signe entre la peau et
le coeur comme le montrent SIGMANN et al [102-104]

Le niveau de contraintes est largement affecté par le couple temps-température qui agit
directement sur les effets de relaxation, [ACOPI et WHITE [105.106] ont montré sur un PS

(polystyréne) et un PC (polycarbonate), une diminution des contraintes avec le temps de
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stockage, le phénoméne s'accélérant au dessus de la température de transition vitreuse, en

particulier lors d'un recuit ou d'un essai de fatigue (figure 1.10).

3{ ai(MNImz)

Fig 1.10 : Distribution des contraintes résiduelles dans un échantitlon de polystyrene [105]
__stocké 4 -85°C puis testé dés retour a température ambiante.
woovo StOCKE A -85°C et testé apres 16 h a23°C,
_ . _stocké & -853°C ct testé aprés un recuit de 5 h 4 82°C ct refroidissement lent.

----- stocké & -85°C ct testé aprés fatigue cyclique 4 23°C Ao 8 MPa pendant 16 h.

3.2.2.2.  Approche théorique des mécanismes générateurs des contrainies thermiques

Les premicres approches théoriques sont basées sur le calcul des contraintes de
refroidissement dans la technologie de transformation de feuilles de wverre. Ainsi,
AGGARWALA et SAIBEL [122] adaptent en 1961 un modele viscoélastique au probléme
posé par les contraintes de solidification dans les mati¢res plastiques pour le cas des
polyméres amorphes. Ils supposent une thermoélasticité constante. des parametres de
conduction constants aussi bien au dessus qu'en dessous de Tg avec seul un changement a Tg

négligeant ainsi les modifications volumiques.

Puis, STRUIK [55] affine la méthode d'analyse en introduisant. la thermodépendance
des propriétés mécaniques, les problémes liés aux phénomenes de relaxation et la dilatation
thermique. Ces grandeurs sont incorporées au modéle sous la forme de fonctions transitoires

et valeurs locales.

TITOMANLIO et al s'intéressent aux mécanismes spécifiques du procédé d'injection
en étudiant les effets de la pression sur la génération des contraintes. [Is mettent I'accent sur la
phase de compactage en choisissant un comportement thermoélastique simple du matériau. A
partir de la fin de la phase de remplissage, une pression interne (compactage et maintien)

oblige la gaine solide a adhérer aux parois de l'empreinte. [l s'exerce alors dans le polymere
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fondu une force proportionnelle a la pression interne et a la section de la veine fluide (figure
1.11).

y z Gaine solide

Pression interne p

— -
Force d'étirage Force d'étirage
g jd

x 2pys

2ys" 2pys___>_

Fig 1.11 : Effet de la pression interne durant le refroidissement [100].

A chaque instant du refroidissement la distribution de contraintes des couches

solidifiées doit étre équilibrée avec les forces externes liées a :

- la pression interne du polymere,

- I'interaction entre la gaine solide et I'empreinte.

La distribution de contraintes dépend de la distribution de la déformation des

différentes couches solidifiées qui pour un polymeére amorphe, s'exprime de la fagon suivante :

£, = %[(pr v)o, —3vo ]+ JTTS o(T)dT {32}

~ -

ol o estle coefficient de dilatation tinéaire S S
oy la composante de contrainte normale locale dans la direction x

o est 1/3 de la trace du tenseur des contraintes

E le module d'Young

v le coefficient de Poisson.

En considérant la contrainte normale suivant l'axe z équivalente & o et en négligeant

les contraintes normales dans le polymeére fondu, on montre que :

Gzzcx—p

-y
2

Avec p : pression dans la veine fluide

A l'interface solide - liquide la solidification s'établit sous une pression hydrostatique

telle que les trois composantes de [c] sont égales a -p.

Alors pour y = ys position du front de solidification par rapport a I'axe moyen:
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La distribution de contraintes évolue dans le temps pour maintenir les dimensions de la

plaque indépendantes de i'épaisseur y :

gx(l,y)z(l—v)S+vP+sT

{35}
s=°x p=P . - Toc(T)dT
E E T,
A l'interface solide-liquide on a:
gx([yay):(zv_l)'P(’y) {36}

ou ty est le temps correspondant a la solidification a la cote y.

L'auteur décrivit 1'équilibre entre la distribution de contraintes internes et les forces
nécessaires a plaquer la gaine solide sur les parois de l'empreinte pendant la phase de maintien

par la relation :

jf) Oy (y)dy = py +interactions polymére < moule | {37}

Les interactions sont nulles lorsque le retrait agit, et s'établissent lorsque le polymeére

solide est en contact avec la paroi.

Le calcul s'effectue en couplant les relations {35} {36} et {37} aux équations de
transfert thermique unidirectionnel par conduction et a I'histoire thermomécanique du

matériau.

JANSEN [107] utilise une version légérement simplifiée de ce modele pour comparer
les résultats du calcul avec des mesures expérimentales. Il exprime la détormation des couches
solidifiées, appelée déformation figée, donnée par 1'équation {34} en fonction d'une pression

Pf égale a la pression a l'interface solide-liquide soit :

1-2v
E

Pr(y)

pu—,
(W8]
(o]
[

s,,-(y) ==

Avec le couplage mécanique des différentes couches, on admet que la piéce supporte
un retrait (ou expansion) uniforme apres éjection, et proportionnel a la pression Pf moyennée

de toutes les couches. Comme on peut considérer I'épaisseur trés faible devant les autres
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dimensions on conserve I'hypothése que les contraintes dans cette dircction peuvent étre

négligées (oyy=0 et oxx=0,,). Les contraintes résiduelles induites par la pression s'expriment
donc par la relation :

(1-2v)[ P/ (y)- Py (»)]
(1-v)

Cette équation satisfait la condition d'équilibre [o;;dy = 0

Gxx(y)= G::(y): -

e
(8]
O

——

On peut noter, comme dans le cas précédent, que les contraintes induites par la
pression sont indépendantes du module d'élasticité E. On admet que le module de chaque
couche qui vient de se solidifier est €gal au module moyen lors de I'éjection.

Pour déterminer la pression d'interface Pf, on peut partir de courbes expérimentales ou

de résultats de simulation que 1'on découpe en trois phases :

I: Remplissage 0<t<t, — R
P(t){1I: Maintientg <1<ty — P, {40}

III: Refroidissement t>t; — Py +(P,, - Pm).c—“-(’_" )4

m

La pression Pf s'obtient en tracant les courbes de pressions en fonction des couches
solidifiées issues des résultats expérimentaux ou d'un calcul thermique. Le profil de
contraintes obtenu montre que 'effet de contrainfe compressive apparait sous 1a peau (figure
1.12), c'est a dire a la fin du remplissage délimité par la zone I, les contraintes d'écoulement

n'étant pas prises en considération dans cette démarche.

I1

I
|

4

L
A
4

Predicted stress [MPa)

4
i compressive

_g Lt il
-1.00-060-0.20 020 060 100

thickness [mm)}

Fig 1.12 : Calcul de la distribution de contraintes dans I'épaisseur d'apres | 107].
Ligne pleine @ pressions tirées de courbes expérimentales
Ligne pointillée : pression résultant d'un calcul

1

Le facteur (1-v)™" n'est pas pris en compte.
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Enfin, F. BOITOUT [99, 108] modélise le mécanisme de génération des contraintes en
introduisant au modéle la déformation élastique de l'empreinte due au compactage et au
maintien ainsi qu'a la réaction du systéme de verrouillage. 11 montre l'influence de ces

grandeurs sur les niveaux de contrainte.

3.3. Le refroidissement

On distingue a ce stade deux phases, le refroidissement dans le moule et le

refroidissement hors du moule,.

Le refroidissement dans le moule s'effectue en partie sous pression dans la phase de
compactage/maintien jusqu'au figeage du seuil puis la pression interne dans la piéce chute

rapidement jusqu'au moment de l'éjection.(figure 1.14).

Pression
Hydraulique £ matiére

Indication sur e seuil de commutation

EfTet de la pression de maintien

/ ‘l‘mnm
i o

Fig 1.13 : Analyse du cycle de moulage par les graphes de pressions

On considére généralement que la piece maintient un contact collant avec l'empreinte
jusqu'au moment de I'éjection méme si en réalité on a des décollements locaux qui modifient

les transferts thermiques et induisent une dissymétrie locale de refroidissement.

Dans l'outillage, la phase de refroidissement (apres cessation de la phase de maintien)
de la piéce se limite & un échange thermique entre la pi¢ce et l'outillage par conduction, soit

pour un cas unidimensionnel :

2
T
é—zag—g ; avec a=— {41}
ot oy pc

et a un échange thermique entre l'acier et le liquide de refroidissement ot la quantité de

chaleur a évacuer entre chaque cycle peut étre estimée a partir de la relation suivante :
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0= PeN(T—Ty,) (42}

avec : Ti : température injection,
Tm température a I'éjection,

N nombre de moulées a I'heure, Pg le poids de la moulée et ¢ la chaleur spécifique

Le refroidissement hors du moule se limite & un échange convectit et radiatif dont le
coefficient de transfert thermique est alors égal a la somme des coefficients de transfert
thermique par rayonnement et par conduction. Le calcul des contraintes résiduelles s'effectue
alors en utilisant des lois de comportement thermoélastiques de type [46.38]:

{43}
on] [Qn Gz 0 ][en-on(T-7)
oxn |=|{0n On 0 ||en-an(l-T)

G33 0 0 ks 2gn
E E,
ou Q= O =1
—ViaV2i = Vi2Vaj
V]’)E") V21E1 N
O = = Os6 = G12

Avec T latempérature du matériau
To la température initiale
ajj le vecteur de dilatation thermique
v le coefficient de Poisson

E; module d'élasticité dans la direction i
On utilise également des lois viscoélastiques de type BURGERS ( éléments de

Maxwell et Voigt en série), WEICHERT (éléments de Maxwell en série) ou encore KELVIN-

VOIGT, des lois thermoviscoélastiques avec l'introduction de Ia fonction de relaxation.

4. Les parametres d'influence du retrait thermique

Les gradients thermiques développés lors du cycle d'injection sont responsables de
retraits thermiques différentiels qui générent des contraintes résiduclles dans la piece. Ces
contraintes sont généralement supérieures d'une décade aux contraintes d'¢coulement figées et

participent en grande partie a la déformation. Comme pour les phénomenes d'orientation
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moléculaire, l'anisotropie des retraits est fortement influencée par la morphologic du
polymeére, la géométrie de la picce et la contruction de l'outillage notamment la conception des

circuits de refroidissement, et enfin par le procédé.

4.1. Influence de la morphologie

L'analyse du comportement thermique des polyméres thermoplastiques montre un
changement d'état autour d'une température de transition appelée température de transition
vitreuse (Tg). En dec¢a de cette température les polymeres sont rigides tandis qu'au dela ils ont

un comportement caoutchouctique voire trés visqueux.

Ce changement d'état se caractérise par une discontinuité de la courbe de variation de
volume spécifique avec la température comme le montre la figure 1.14. A 1'état fondu les
polyméres thermoplastiques ont une structure amorphe. Les molécules peuvent se déplacer
librement les unes par rapport aux autres sous l'influence de l'agitation thermique, c'est un
mouvement appelé macrobrownien. Lorsque la température diminuc. les possibilités
d'extension et de repliement des chaines deviennent de plus en plus limitées, les chaines
prennent un grand nombre de conformations mais sur un nombre limité de segments, c'est le
mouvement microbrownien. La fréquence de ces changements de conformation varie trés
rapidement avec la température et au voisinage de Tg la probabilit¢ d'un changement de

conformation devient trés faible ce qui explique la discontinuité de la courbe.

Vm } Vm |

Senti-cristallin

Liquide
~tmorphe
T°C T°C
Tg -_— 'l‘f e
Fig 1.14 : Variation du volume spécifique avec Fig 1.15 : Variation du volume spécifique avec
la température : polymére amorphe. la température : polymere semi-cristallin

Pour un polymére semi-cristallin le changement d'état est assimilable a la fusion des
cristaux. Sous l'effet de la chaleur les zones cristallines subissent unc désorganisation totale,

les interactions moléculaires sont rompues lorsque I'énergie est suftisante. La cohésion entre
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les chaines disparait brusquement, les petits cristallites fondent avant les ¢ros donnant I'allure
de courbe présentée sur la figure 1.15.

Il apparait donc clairement que la nature, en particulier la structure des matériaux
auront une grande influence sur la variation volumique de la piéce entre la température de
transformation et la température d'utilisation. Le passage de l'état fondu a 'état solide d'un
polymére amorphe ne s'accompagne alors d'aucune variation structurale. I'amplitude de 'écart
de volume spécifique reste faible entre ces deux états. A l'inverse, les arrangements locaux des
chaines macromoléculaires des polyméres semi-cristallins se traduisent par une différence

importante du volume spécifique entre I'état fondu et I'état solide.

L'exemple des polymeéres semi-cristallins est particuliérement représentatif des
problémes posés. R. PAUKKERI [9,10] étudie l'influence de la morphologie d'un
polypropyléne sur sa cristallisation. Il montre que sa configuration stérique, notamment
l'isotacticité, influence pleinement I'état cristallin et la température de cristallisation. En fait, la
configuration stérique joue directement sur la taille du cristal. I'épaisseur des lamelles et le

nombre de motifs dans le repliement des segments [11].

FRANBOURG et RIETSCH [25] remarquent que le nombre et la taille des sphérolites
sont nettement influencés par la température du polymeére. L'étude menée sur un POM (poly-
oxy-méthyléne) et un PEEK (poly-ether-ether-cétone) montre que pour une température de
polymére inférieure 2 la température d'équilibre thermodynamique (température & laquelle

fondrait un polymeére 100 % cristallin) on obtient de petites sphérolites et inversement pour

une température supérieure a T°m on obtient des sphérolites de grosses tailles.

La masse moléculaire intervient sur la cristallinité mais l'effet est moins prononcé a

l'exception des faibles masses [9].

Le procédé de transformation contribue largement a la construction de 1'édifice
cristallin d'une piéce injectée. Les écoulements (débits, contraintes dc¢ cisaillement), la
thermique, les pressions (remplissage, compactage, maintien) et la géométrie des piéces
(surfaces libres [17], état de surface des outillages) sont autant de parametres fondamentaux
agissant sur la structure des pieces. Ainsi, FLEISCHMANN et KOPPELMANN [18] mettent
en évidence l'influence du taux de cisaillement et de la vitesse de refroidissement la structure
d'un polypropyléne isotactique . L'orientation moléculaire provoquée par un écoulement a
pour effet [18] :

=> d'augmenter le nombre de germes et diminuer la taille des arrangements cristallins,

= de disposer les germes parallélement a l'écoulement,
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=> d'entrainer une croissance anisotrope des cristaux [21].

Pour des écoulements d'intensité croissante, on observe les morphologies suivantes
[20]:

&%J.

<

Fig 1.16 : Evolution des morphologies cristallines en fonction de l'intensité de I'écoulement [20].
Sphérolite (a), sphérolite plate en ellipsoide (b), disque de section axiale en Tformc de gerbes (o).

modele de KELLER aux contraintes moyennes (13d) aux fortes contraintes (13¢)

Du point de vue thermique le pxocede d'injection impose au polymere des vitesses de
refroidissement élevées de l'ordre de 1 & 100 °C/s [12] et hétérogénes. Les cristaux en
croissance rencontrent des gradients thermiques qui affecteront leur vitesse de croissance. Le
couplage des effets mécaniques et thermiques complique encore les phénoménes
morphologiques. BOWMAN [22] a notamment mis en évidence l'étroite relation entre les
phénomenes thermomeécaniques développés lors de l'injection et la microstructure et la texture
cristalline sur un TPX (poly-4-méthyl penténe-1) de ICI sur des éprouvettes [SO.

L'influence du niveau de pression sur le taux de cristallinité d'unc piéce injectée en
polypropyléne laisse apparaitre deux effets [23,24] :

= le taux global de cristallinité¢ décroit avec le niveau de pression de maintien dans
I'épaisseur de la piece,

= J'effet de trempe sous haute pression pendant le compactage conftre un minimum de

taux de cristallinité sous la peau (figure 1.17).

100 seo depeh g

Fig 1.17 : Evolution du taux de cristallinité dans ['épaisseur d'une picce

en polypropyléne injectée a différents niveaux de pression [23].
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L'état de surface des empreintes joue également un role important sur la germination.
Un grand nombre de germes est créé en surface, leur croissance est unidirectionnelle et

perpendiculaire a cette surface [20].

4.2. Les polymeéres chargés ou renforcés
Dans un grand nombre d'applications industrielles les polymeéres thermoplastiques sont
chargés ou renforcés dans le but d'améliorer leurs propriétés thermiques. mécaniques ou pour

leur interét économique.

Selon la nature et la géométrie de la charge, selon son taux vis a vis du polymére, la
structure méme de la matiére sera affectée.

Les renforts fibreux : Ce sont généralement de fibres de verre courtes (500 um de long,

10 um de diamétre) et sont incorporées a des taux massique de 20 a 40 %. .a nature minérale
des renforts et des charges en général les rend insensibles aux phénomenes thermiques de
dilatation dans la gamme de températures considérée en injection. 1ls ne sont donc pas affectés
par un retrait et ont alors pour effet de diminuer celui du polymére dans une proportion
directement liée au taux volumique incorporé. Dans le cas d'un matériau parfaitement
isotrope, on peut estimer que le retrait volumique du polymere renforcé est directement

du polymere seul.

Cependant, la géométrie des renforts induit une forte anisotropie des retraits provenant
de leur orientation influencée d'une part par la géométrie de la picce et d'autre part par les

conditions de transformation.

VINCENT [27] montre que l'orientation des fibres varie avec le type d'écoulement
rencontré :

= un écoulement élongationnel positif dans une géométrie convergente oriente les
fibres parallélement a la direction de I'écoulement,

= un écoulement élongationnel négatif dans une géométrie divergente oriente les
fibres perpendiculairement a I'écoulement,

= ['écoulement de cisaillement contribue a une orientation dans la direction de

I'écoulement.

L'étude menée sur des disques injectés en polypropyléne renforeé révele une structure

symétrique multicouche de la pi¢ce en cing couches distinctes {27.28] :
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=> une orientation des fibres aléatoire parallélement a la surface en peau,
=> une orientation trés marquée dans le sens de I'écoulement dans la zone sous peau,

= une orientation perpendiculaire a la direction de I'écoulement a coeur.

L'anisotropie prononcée des retraits des polymeres renforcés de fibres de verre courtes
a été particuliérement mise en évidence par LEE et al [29] sur des barreaux injectés en Nylon
6 et PET.Elle est d'autant plus élevée que 1'écoulement rencontrera des obstacles (inserts,

nervures, changement de direction, ...) lors du remplissage de I'empreinte.

Les charges pulvérulentes - FElles sont insensibles aux dilatations thermiques et

limitent le retrait volumique des pieces. On trouve :

Le talc (Mg3 Sia Oro (OH)2) qui se présente sous la forme de plaquettes longues et
fines. Elles ont tendance a s'orienter dans la direction du flux et parallélement a la surface lors
de l'injection. L'orientation la plus marquée se trouve dans la zone sous peau. la zone de coeur
montrant une orientation plus aléatoire [30]. Tres utilisé dans le polypropyléne, il sert aussi
d'agent de nucléation a des taux massiques de l'ordre de 0.5 %. Bien que l'orientation ne
semble pas influencer le retrait, le polypropyléne chargé talc présente une orientation

préférentielle des cristallites dans la direction de I'épaisseur {30.31].

Le carbonate de calcium (Ca CO3) compte parmi les charges les plus utilisées car peu

onéreuses. Il se présente sous la forme de poudre de 0,05 a 1,6 pm.

Le Mica qui est un silicate de potassium et d'aluminium., il est utilis¢ avec un agent de
couplage a base de silane pour améliorer les propriétés en flexion du polypropyléne. Ces
charges au méme titre que le talc limitent le retrait volumique mais n'ont pas l'inconvénient

d'influencer l'état d'orientation des cristallites dans le polypropyléne [30].

Les poudres métalliques a base de cuivre ou de fer améliorent la conductivité
thermique du polymere, elles diminuent fortement l'anisotropie du retrait. la diminution du

retrait et du post-retrait dépend du taux de charges métalliques [32].

4.3. Influence de la géométrie des picces

La forme de l'objet, ses variations d'épaisseur, la géométrie et la position des seuils
d'alimentation, les déformations de [l'outillage, les sections et positions des canaux de
refroidissement, la présence d'inserts ou de broches sont autant de facteurs qui influencent les

retraits locaux et, par conséquent la géométrie de la piece.
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La diversité des formes rencontrées sur les piéces injectées et la forte dépendance vis a
vis des conditions de transformation ne permettent pas de faire une étude exhaustive des
parametres d'influence. On peut toutefois dégager les tendances principales sur des géométries
élémentaires pour expliquer les phénomeénes rencontrés.

= Un ¢élément parallélipipédique : les variations dimensionnelles d'une plaque se
définissent par le retrait libre sur ses trois dimensions.

=> Cas du quart de cercle : un élément injecté en quart de cercle subit un retrait dans
les trois directions :

- Rr : retrait radial,
- Rt : retrait tangentiel,
- Re : retrait sur 1'épaisseur.

Ces trois composantes agissent simultanément pour donner deux types de
déformations :

- une variation de I'angle droit du quart de cercle sous l'effet de la variation de la
longueur circonférentielle,

- un gauchissement de la surface provoqué par la différence entre le retrait radial et
tangentiel.

= Cas d'un disque : le cas d'un disque s'apparente a celui du quart de cercle, on peut
néanmoins dissocier la position de 'alimentation et introduire la notion de retrait différentiel
provoqué par les écoulements [33]. Dans le cas d'un retrait plus faible dans le sens de
I'écoulement, pour un disque alimenté sur un bord, on observe une ovalisation (figure 1.18a).
Si l'attaque est centrale, l'angle formé par un élément de surface OMN se ferme, des tensions
apparaissent dans le travers M'N'. Si le disque restait plan, une circonférence de rayon OA
égal a la hauteur de l'élément triangulaire OM'N' deviendrait trop grande. On note alors une
déformation du disque en calotte sphérique pour que la fibre circulaire corresponde au retrait
dans le perpendiculaire a I'écoulement (sens radial). La fibre CDE doit alors s'incurver (figure
1.18b).

yection Aun wi \oowd injeckion oux conCre.
lo plice sovalise le distua s'tveancve

Fig 1.18 : Variation géométrique d'un disque, (a) alimenté sur un bord.

(b) alimenté au centre ; cas d'un retrait plus faible dans la sens de I'écoulement.
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Le retrait est plus fort dans le sens de I'écoulement, ce qui est lc cas le plus courant
pour des polymeres a structure cristalline ou la masse volumique est plus ¢levée dans le sens
de l'orientation des cristaux. L'alimentation sur un bord ovalise le disque suivant la direction
XX' (figure 1.19b). L'alimentation centrale provoque un excédent de longueur d'arc OAB, il y
a distorsion du disque (figure 1.19a)

o

Fig 1.19 : Variation géométrique d'un disque, (a) alimenté au centre,

(b) alimenté sur un bord ; Cas d'un retrait plus fort dans le sens de ['écoulement.

Les variations géométriques de ces éléments simples sont bien entendu fortement
influencées par la nature du polymeére, par la présence de charges. par les conditions de
moulage, selon que les retraits sont libres ou non et sont fonction de I'épaisseur des piéces. En
effet, le retrait au moulage correspond essentiellement & un écart de volume libre du matériau
et varie donc en fonction de I'épaisseur locale de la piece. Le retrait au moulage est une
fonction croissante de 1'épaisseur, son évolution dépend de la nature de la matiére. Ainsi, pour
un polymeére semi-cristallin les cinétiques de cristallisation sont diftérentes selon les vitesses
de refroidissement (zone peau ou zone coeur), plus la piece est épaisse plus la zone de coeur

est longue a refroidir et subit des variations volumiques importantes.

Ce comportement vis a vis de I'épaisseur justifie la régle principale de conception des
piéces a savoir le maintien constant de l'épaisseur sur toute la piece. Or il existe des cas
incontournables ou il y a risque d'avoir localement des sur-épaisseurs. C'est le cas d'un angle
droit ou d'une nervure pour citer les deux principaux. Sur un angle droit la sur-épaisseur se
situe dans l'axe de la diagonale‘suivant un rapport 1.4. La décomposition de l'angle en
éléments de surface montre le déséquilibre de refroidissement qui résulte de cette géométrie

(figure 1.20). Les retraits locaux sont donc déséquilibrés provoquant une fermeture de l'angle.
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Fig 1.20 : Conséquence dimensionnelle des effets thermiques dans un angle (doc HOECHST)

La nervure crée localement une sur-épaisseur conduisant a des défauts assimilables
aux précédents.

4.4. Influence de l'outillage

La précision dimensionnelle des piéces dépend en grande partic de ['outillage. Le
moule d'injection doit répondre aux fonctions technologiques suivantes :
= mettre en forme le polymere fondu,
= solidifier la masse fondue,
= éjecter la piece.

-Ea conception du meule est une étape-importante, La difficulté majeure réside dans la
définition des tolérances d'usinage en tenant compte des nombreux parametres d'influence du
retrait. Pour obtenir une cote fonctionnelle de la piéce moulée, il est nécessaire de prendre en
compte un certain nombre de variables et de suivre une démarche de conception décrite

schématiquement sur la figure 1.21.

Cotes requisces

éﬁ

Ditatation du moule duc 4 la thermorégulation B

¥l

Cotes (héoriques
TN

Retrait au moulage

Post-retrait

Tolérance plobsbe
e seevice

¥

Coses théorigues de Fobjet see

Emploi ¢n température

lIIHZD]]ID Tolérance de fabrication
[T Folérance de maulape

Fig 1.21 : Détermination de la cote fonctionnelle de I'outiliage
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Viennent s'ajouter aux défauts de conception :

- les défauts d'usure, en particulier lors de l'utilisation de polvmeres chargés,

- les déformations élastiques de l'outillage due a la déformation en flexion des
plaques, broches, poingons, provoquées par des pressions internes ¢levées ct provoquant des
variations locales d'épaisseur d'ou des défauts d'écoulement et retraits différentiels,

- l'encrassement des circuits de refroidissement réduisant l'efficacité de la

régulation thermique.

La présence d'inserts métalliques dans l'outillage contribue a modifier les retraits
locaux. Ainsi, HERBERT [34] en étudiant la forme et la position des inserts sur le retrait d'un
disque injecté en polyéthyléne, montre que les inserts circulaires ou rectangulaires réduisent le
retrait dans les zones immédiatement adjacentes aux inserts (R7. R2). Le retrait radial est
bloqué par les inserts. Les inserts en forme de coin (A1, A2 figure 1.22) augmentent fortement
le retrait sur une distance relativement éloignée de l'insert (R1, R3. R6).

2 e
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Fig 1.22 : Etude de I'effet des inserts sur un disque PE [34]

Les inserts créent par ailleurs des échanges thermiques différents du reste de
l'outillage, zones chaudes pour des inserts fixes (broches de petit diamétre) sur de grandes

cadences de moulage, zones froides dans le cas d'inserts en alliage de cuivre.

4.5. Influence des paramétres de transformation

Les parametres de transformation sont les facteurs clés de la qualit¢ dimensionnelle. Ils
gouvernent le comportement thermodynamique de la matiere pendant Ic moulage ainsi que la
déformation des outillages. Chaque cas est un cas particulier qui dépend de la nature du
matériau, de la géométrie de la piece, de l'outillage. On peut toutefois dégager quelques
tendances principales en fonction des parametres principaux de réglage qui ont fait I'objet d'un

grand nombre d'études [35 a 40].
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= La pression de maintien est le parameétre primordial sur le retrait. 11 conditionne
I'efficacité de la compensation de retrait. Il est associé au temps de maintien qui doit étre
suffisamment long pour compenser la diminution de volume dans I'outillage jusqu'au figeage
du seuil [42].

= La température de la matiére a un role important dans la diminution du retrait car
une baisse de la viscosité favorise la transmission de pression du systtme hydraulique
(systeme de pilotage des presses) a I'empreinte. Elle allonge également le temps de figeage
des seuils et permet de réduire les pressions de post-remplissage.

= La vitesse d'injection a peu d'influence sur le retrait mais affecte les orientations
moléculaires. Les polymeres semi-cristallins y seront plus sensibles.

= Une éiévation de la température d'outillage tend a augmenter le retrait. En abaissant
les vitesses de refroidissement, l'épaisseur de la couche solidifiée (liée a une variation de
volume) diminue, pour un temps et une pression de maintien identiques la compensation

volumique est moindre [39].

5. Synthése sur la précision dimensionnelle en injection

En résumé, les contraintes résiduelles générées lors de la mise en forme des piéces
injectées sont directement liées aux parametres de transformation et sont attribuées a deux

phénomeénes physiques principaux :

a) Les contraintes résiduelles d'écoulement qui naissent de l'action combinée de
I'écoulement et du refroidissement, en grande partie lors de la phase de remplissage, mais
également lors du compactage et du maintien. Elles induisent des orientations moléculaires
qui ne participent pas directement a la déformation de la picce mais qui se relaxent dans le
temps ou lors d'un recuit. Elles générent une anisotropie parfois marquée des propriétés. Leur
mécanisme de formation décrit par l'effet Fontaine est facilement mis en évidence par
I'incorporation de traceurs dans le polymeére fondu. L'orientation moléculaire dépend de la
différence des contraintes principales et se modélise couramment par un modele de Maxwell

en régime stationnaire.

b) Les contraintes thermiques qui apparaissent lors du refroidissement successif des
couches de polymére sont la conséquence de retraits thermiques locaux dans 'épaisseur qui
sont influencés par un grand nombre de grandeurs d'entrée liées au processus. Elles dépendent
des propriétés élastiques du matériau. Elles ont un profil parabolique avec une composante
compressive en peau et extensive a coeur. Elles sont d'ordinaire supérieures d'une décade aux
contraintes d'écoulement avec des valeurs comprises entre 1 et 10 MPa pour des conditions

normales de moulage. Les modeles utilisés pour le calcul des contraintes thermiques sont
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adaptés de ceux employés pour la transformation du verre. Les auteurs s'appuient en régle
générale sur des lois de comportement thermoélastiques. Leur superposition avec les
contraintes d'écoulement (figure 1.23) rend particulierement complexe l'interprétation des
calculs puisque la plupart des modeles ne permet pas d'analyser la contribution des phases de

remplissage et compactage.
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Fig 1.23 : Etat des différents niveaux de contraintes dans les pieces injectées, profil de contraimes résiduelles
d'écoulement (1), contraintes résiduelles totaies dans le sens parali¢le a l'écoulement (2). ¢t perpendiculaire
a l'écoulement (3), profil de contraintes d'origine thermique dans un échantillon de PS trempé de 170 4 30°C (4)
.pres du seuil (courbe a) et loin du seuil (courbe b)

Une des difficultés majeures posée par le probléme des contraintes résiduelles réside
dans leur quantification expérimentale. Il existe de nombreuses méthodes d'analyse qui
donnent avec plus ou moins de précision des grandeurs globales ou locales des retraits ou états
de contraintes. Mais les mesures sont longues ou demandent un matériel onéreux ce qui rend

difficilement transposable la validation des modéles aux cas industriels.

6. Les mesures expérimentales des retraits et contraintes
résiduelles

Dans le chapitre suivant nous ferons une étude des principales méthodes de mesure des
retraits et contraintes résiduelles afin de souligner les difficultés posées par la validation de

codes de calcul informatiques pour des cas industriels.

6.1. Les moyens de mesure du retrait

Il n'existe pas de régles générales pour la mesure des retraits. On peut toutefois

distinguer deux sous-ensembles :
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- la mesure globale d'un retrait linéaire suivant une direction.
- la mesure locale d'un retrait sur un élément de volume d'unc picce.

Le premier cas fait généralement appel aux moyens métrologiques courants
sélectionn€s en fonction de la précision de mesure souhaitée. On peut citer pour les plus
classiques les pieds a coulisse, micrometres de précision, comparateurs ...l.c développement
des moyens informatisés a généralisé I'utilisation d'outils de contrdle plus performants tels que
les capteurs inductifs de position [56], de machines & mesurer tridimensionnelles équipées de
micro palpeurs apportant une précision de l'ordre de 10-3 mm/mm [57] ou de capteurs sans
contact de type laser plus particulierement utilisés pour la mesure de déformations [26]. Pour
effectuer la mesure des grandeurs macroscopiques, les pieces sont montées sur des gabarits de
contrOle spécialement adaptés a la forme de l'objet. Le montage s'effectue sur appuis fixes et
la piece est bloquée en translation par des poussoirs et plaquée sur son plan d'appui pour
s'affranchir des effets de déformation.

Pour la mesure des retraits locaux, HECINI [58] a développé un méthode de mesure
qui consiste a utiliser un moule gravé pour définir des fenétres de mesure sur un plaque
injectée (figure 1.24). La distance entre les gravures est mesurée grace au déplacement d'une
table a digitaliser avec une résolution de 0,1 um, la détection de la gravure est obtenue par un

systéme de caméra vidéo couplée a un microscope (figure 1.25).

Commande Eléments de Caméra CCD Ecran de
1 des moledrs  transtatiom " objectif 20 Vistalisalion |
(résolution 2 ym) \
ey | Mo/teur X ‘
a2 72
> Holeur y 573
Fig 1.24 : Marquage de la plaque. Fig 1.25 : Dispositif de mesure des retraits locaux [58].

6.2. Les mesures expérimentales de I'orientation moléculaire

Il existe de nombreuses méthodes de mesure de l'orientation moléculaire dans les

polymeéres. On peut les classer en trois catégories principales selon leur principe de mesure :

= Les méthodes optiques : dichroisme infra-rouge, diffraction X. biré¢fringence....
= Les méthodes dilatométriques basées sur la mesure de retraits locaux.

=> Les méthodes mécaniques ou thermomécaniques.
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6.2.1. Les méthodes optiques de caractérisation de l'orientation moléculaire

6.2.1.1.  Description de l'orientation moléculaire

Un polymere orienté peut €tre assimilé a un ensemble d'unités structurales dont
l'orientation est décrite par les trois angles dEULER (0, ¢, ) dans un repére orthogonal
d'axes X,y,z ou z représente la maille cristalline d'un polymére semi-cristallin ou l'axe de la

chaine pour un polymere amorphe (figure 1.26).

~
T
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Fig 1.26 : Définition des angles d'EULER [60.61].

O représente I'angle que font les axes c et z, ¢ I'angle entre la projection de l'axe ¢ dans
le plan x,y et I'axe x, y décrit la rotation de la maille autour de 1'axe d'étirage z. En considérant
l'ensemble des unités structurales du polymeére, l'orientation se traduit par une fonction de
distribution P(6,9,y).Dans le cas d'un étirage uniaxial, on estime que 'orientation s'effectue le
long de l'axe d'étirage. Il n'y a pas d'orientation préférentielle dans le plan perpendiculaire a
cette direction. La distribution des chaines se fait de maniere symétrique autour de cet axe et
la fonction de distribution est ainsi réduite a la fonction P(0) qui rend compte de la fraction de

chaines orientées dans le sens de 1'étirage [60 4 62].

Les méthodes spectroscopiques ne donnent généralement pas acces directement a la
fonction de distribution P(6) mais donnent plus exactement des orientations moyennes. Elle

s'exprime alors sous la forme polynomiale de Legendre [63] :

oC
Pe)= (n+—;-]<]’n(cose)>1’n(cose) (44}
n=0
ou
1 2
B (c059)=5(3cos 9—1) (45}
Py(cosB) = %(350054 0-30cos’ 0 +3) 146)
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et les fonctions d'orientation par :
7
(P(c0s0)) = [p(6) P, (cos8) sin 00 (47
0

Les termes Pn(cosO) représentent les fonctions harmoniques sphériques, les
coefficients <Pn(cosO)> caractérisent la distribution de l'orientation. L'ordre 0 correspond au
cas isotrope, le coefficient d'ordre 2 est connu sous le nom de fonction d'orientation
d'HERMANS :

3<c052 9> -1
2
<P2(cos0)> prend les valeurs comprises entre -0,5 et 1, selon que toutes les unités sont

<P2 (cos@)) =

dirigées perpendiculairement ou parallélement & la direction de I'étirage. Pour des étirages
modérés (A<10) le second ordre suffit a définir I'orientation [64.65]. Pour une orientation
biaxiale il est nécessaire de définir la distribution des orientations d'un second angle

généralement ['angle y qui décrit la rotation autour de I'axe d'étirage.

6.2.1.2.  Ladiffraction des rayons X

C'est une méthode de mesure particuliérement utilisée pour ¢tudier la structure
cristalline des polymeres, en particulier I'orientation de la maille cristalline. On distingue deux
méthodes d'analyse :

- La méthode des poudres définie par DEBYE et SCHERRER qui utilise un petit

batonnet enduit du polymere réduit en poudre ot chaque grain joue le réle d'un petit cristal.

- La seconde méthode est celle du cliché de fibre. Un faisceau monochromatique de
rayon X passe a travers un échantillon de film ou de fibre orienté. Sa trajectoire subit alors une
déviation, le rayon résultant frappe une plaque photographique et y laisse son empreinte. La
distance de réflexion R par rapport au centre de 1'image est reliée a I'angle de diffraction 6 et a
l'espace d entre les plans diffractants (figure 1.27) par la relation de BRAGG [62. 66.67] :

A =2dpy sin® (49}
Ou A est le longueur d'onde des rayons X. 0 peut étre obtenu par la relation :

tanez% (50}

Avec L la distance entre I'échantillon et la plaque photosensible
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diffracted beam {8/}
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Fig 1.27 : Géométrie d'une diffraction de rayons X dans un cristal.

L'orientation moyenne de la maille cristalline élémentaire dans un repére de
coordonnées X,Y,Z est traduite en terme de fonction d'orientation du plan h.k.l (indices de
MILLER) par rapport a un axe principal i qui est généralement l'axc de déformation de

I'échantillon.
3<cos2 6> -1
hkl i fe1n

fhkl,i = ) {515

6.2.1.3.  La biréfringence optique.

C'est une méthode de mesure de l'orientation globale. La biréfringence peut étre
définie comme la différence des indices de réfraction d'un faisceau de lumiére polarisée dans
deux directions perpendiculaires. Elle est la manifestation de l'orientation préférentielle des
molécules provenant de l'anisotropie de polarisabilit¢ des différentes liaisons chimiques
constituant la chaine macromoléculaire. On peut déterminer la biréfringence optique par une
mesure directe des indices de réfraction parallele et perpendiculaire aux axes principaux de
I'échantillon en utilisant un réfractomeétre d' ABBE équipé de disques Polaroids placés sur les
oculaires [85,86]. C'est une méthode rapide qui nécessite une ditférence d'indice de réfraction

élevée pour obtenir une bonne précision. On distingue :

a) La méthode par transmission dont le principe est présenté sur la figure 1.28 qui
permet de mesurer la biréfringence par la mesure d'un retard optique d'un rayon

monochromatique traversant un échantillon.
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For sample tilting -
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Fig 1.28 : Principe de mesure de la biréfringence par la méthode de transmission {67].

Le rayon est polarisé a 45° par rapport & l'axe de contrainte z de I'échantillon. La
différence d'indice de réfraction Anyg s'exprime en fonction des longueurs d'onde Ay et Az

nécessaires a la propagation du rayon a travers l'échantillon.

Ny —n; = Anyz = Ao %'{" {52}
y Jot

ou A est la longueur d'onde a vide.
En considérant d, I'épaisseur de I'échantillon, Ryz le retard optique. la biréfringence
Ay se met alors sous la forme :
Ryz}"O
Any, = ———

d

-
W
(V8]

——

b) La méthode de compensation directeur (compensateur de BADINET) représentée
sur la figure 1.29 est actuellement la plus utilisée. Un compensateur form¢ par un analyseur et
une paire de coins composés d'un matériau biréfringent tel que le quartz est placé sur le trajet
du faisceau lumineux et provoque un retard optique supplémentaire variable et connu qui

compense celui provoqué par l'anisotropie de I'échantillon.

Calibrated stale to measure
retardation of wedge pair

E Screw
Optic axis

of wedge ties \{ E
slong y Calibrated
« .« o/l quartz wedges

. 3
.. Analyzeﬂ
St 45"%, /
Bearn . L ,
x . Eyepiece
: \

|6

-l

\Optic axis of wedge ties
along 2

Fig 1.29 : Mesure de la biréfringence par la méthode de compensation avec compensateur de Badinet.
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Si I'échantillon présente un retard optique +8, on obtient un décalage de compensation
-0 par la translation du compensateur calibré qui se traduit par unc extinction lorsque 'on
regarde suivant l'axe x. Connaissant le décalage angulaire 5. on en déduit la valeur de

biréfringence donnée par la relation {53} ou le retard optique est R=5/27 .

Utilisée largement dans la mesure de l'orientation moléculaire des films extrudés
[71,72], la biréfringence optique s'adapte parfaitement a I'étude de l'orientation moléculaire
dans les pieces injectées lorsqu'il s'agit de caractériser des orientations de surface pour mettre
en ¢vidence des effets coeur-peau. Ainsi, BODIZAR et al [73] utilisent une méthode de
mesure de biréfringence dans un rayonnement infra-rouge lointain (FIR biréfringence) qui
s'adapte aux polymeéres cristallins opaques. Ils montrent qu'il existe une certaine corrélation
entre les mesures de biréfringence pour un polyéthyléne haute densité (PEHD) et les mesures
d'orientation réalisées par diffraction des rayons X, les mesures de cristallinité obtenue par

DTA (differential thermal analysis) et les mesures de post-retrait apres traitement thermique.

FLEISCHMAN [74] emploie la méthode de compensation pour mecttre en évidence
I'orientation dans une plaque de polypropyléne injectée. Les mesures réalisées sur des coupes
microtomes de 40 um sont confrontés aux résultats d'essais mécaniques de traction sur des
coupes de 2mm x 40mm x 40 um (allongement a la rupture). Il montre que les deux mesures
permettent de quantifier en valeur relative ['orientation moléculaire (figure 1.30) : un

maximum d'orientation correspondant a un minimum d'allongement.
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Fig 1.30 : Profils de biréfringence et allongements & la rupture de coupes microtomes

d'une plaque PP injectée, a différentes distances du seuil ; (a) sens écoulement. (b) sens perpendiculaire.
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R. G. LARSON et al [75] utilisent également des mesures de biréfringence pour
déterminer les contraintes de cisaillement en milieu fondu dans un rhéometre de Couette. A
partir du retard optique R et de l'angle d'extinction §, ou plus exactement de sin2R et tan(25),
on accede aux coefficients de contraintes de cisaillement et premiéres contraintes normales

par la loi photoélastique:
C~l
o1y =~ An sin(28) {54}

G11—C2) =C 7' Ancos(25) {55}

Le coefficient photoélastique C peut étre déterminer par simplc comparaison des
contraintes mécaniques avec la biréfringence.

Une technique similaire est utilisée par WINBERGER et al |76] pour étudier
I'orientation figée créée par les contraintes de refroidissement sur des échantillons de
polycarbonate trempés. A partir d'un rhéometre cone-plan modifié. ils déterminent le
coefficient photoélastique du polymere fondu (Cm) par mesure de biréfringence dans
I'écoulement. A l'état vitreux, le coefficient photoélastique (Cg) est obtenu par des essais
mécaniques en extension uniaxiale sur une machine de traction placée sous un microscope
polarisé rotatif.

Les techniques de biréfringence sont également appliquées a I'étude de I'orientation
dans des alliages en particulier sur des mélanges de polycarbonates modifiés avec un
copolymére styréne-acrylonitrile pour la confection de disques lasers ou CD ROM [77]. Dans
ce cas le support doit répondre 4 un niveau de biréfringence pour accéder aux exigences
d'écriture et lecture des disques. L'orientation moléculaire et les contraintes induites par le
procédé d'injection, aussi bien que les mélanges (coefficients photoélastiques des différents
composants) doivent obligatoirement étre maitrisés. Les auteurs ont montré que la
biréfringence totale est la somme des biréfringences d'orientation et des contraintes liées au

refroidissement en dessous de Tg.

Anyy = Ang, + Ang {56}
La biréfringence d'orientation :
An,. = KAc,, = K(o|]~ 09 )m. {57}
La biréfringence de contrainte :
Any = CAcy = (o) —00),, (58}
ou K est la contante photoélastique (T>Tg)

C est la constante photo€lastique a température ambiante
Ces constantes dépendent de la nature du matériau, et on considére que pour un alliage

les constantes de chaque matériau s'ajoutent.
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6.2.1.4.  Le dichroisme infra-rouge

La spectrométrie infra-rouge fournit d'abondantes informations quant a la structure, la
nature et la morphologie des polyméres. C'est une méthode de mesure treés abordable tant par
le cofit des appareils que par la facilité d'emploi.

Le spectre d'absorption des polyméres dans le domaine IR est compris entre 2 et 50um.
C'est un spectre de vibration, 'absorption du rayonnement électromagnétique est 1ié :

- d'une part a I'existence d'une condition de résonance entre la différence d'énergie
entre les niveaux fondamental et excité et I'énergie du photon ,

- d'autre part & une régle de sélection qui implique un moment de transition

d'absorption p.

Un pic d'absorption caractérise I'énergie de la transmission liée a la fréquence A mais

aussi une absorbance donnée par l'intensité I telle que :

4=-logg 7]— £59)
0

Avec [:intensité transmise

I : intensité¢ du rayonnement incident

Lorsque les macromolécules sont orientées dans un échantillon, cclui-ci présente un
dichroisme IR observable en lumiere polarisée (figure 1.31). L'intensité de certaines bandes
dépend de l'orientation du plan de polarisation par rapport a la direction principale
d'orientation. L'intensité peut-étre maximale lorsqu'un plan de polarisation et la direction
d'orientation sont paralleles (dichroisme ©) ou perpendiculaire (dichroisme o). On définit alors
le rapport dichroique D tel que :

D= —% {60}
Avec Aj; : absorbance de I'échantillon lorsque les directions d'étirage et de polarisation sont
paralleles

A, : absorbance de I'échantillon lorsque les directions d'étirage et de polarisation sont

perpendiculaires.
Paralls! Polarization
1.50  ---- Perpandiculor Polarization
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|8}

= 1
<

2 o
2 os0
E 0.25

1300 1200 1100 1000 900 800 700
WAVELENGTH (cm ™)

Fig 1.31 : Représentation d'un dichroisme IR sur un polypropyléne [85].
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Les absorbances pour des ondes polarisées parallélement ct perpendiculairement a

I'axe de déformation sont données par les équations suivantes [66] :

A = p,2 <sin2 w>.<0032 ¢> (62}

o est l'angle du dipéle de transition avec l'axe paralléle a 'axe d'orientation (tigure 1.32).

Lgf

& L
X

Fig 1.32 : Représentation schématique des angles définissant une orientation uni axiale,

L'angle a décrit la direction du moment de transition dipolaire par rapport a l'axe de la
chaine, le second angle O caractérise le degré d'anisotropie du polymere. Dans le cas d'un
étirage uniaxial 6 est I'angle entre I'axe de la chaine et la direction de 1'étirage.

Dans le cas d'une isotropie transverse, <cos2¢>=1/2, on a :

3<cos2 03> -1

Ay = Ay ~p 5

o~
N
(98]
——

Lasomme (A4, +24, ) étant indépendante de l'orientation. on forme le rapport :

A// _ AL D—-1 3<C082 (J)>—‘1
A,+24, D+2 2

{64}

le rapport dichroique D représente alors :

A =2<cot203> (65)

Lorsque l'axe d'étirage et l'axe de la chalne correspondent. on définit le rapport
dichroique Do :
Dy = 2<cot2 a> (66)
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Il n'existe plus de dichroisme quand Do=1, c'est a dire quand a=:=54,74°. Pour
o<o on aura Do>1 et pour un moment de transition parall¢le a l'axe de la chaine o=0,
Dy — oo, pour a>a¢, Do<1 et si a=90°, Do=0.

Pour passer de ® a 0, on doit connaitre l'angle o que fait le moment de transition avec
I'é1ément de structure. En connaissant la valeur de o, on peut accéder au second moment de la

fonction d'orientation par la relation [84] :

a 2
3<COS 9>—‘1 B D0+2 D-1

(Pofeosd)) = == Do—1D+2

{67}

Le dichroisme infra-rouge permet également, grace aux bandes d'absorption
caractéristiques de chaque polymeére, d'observer l'orientation des phases amorphe et cristalline
séparément [78,79] (figure 1.33). Il est ainsi possible de déterminer expérimentalement les
taux de cristallinité par dosage quantitatif sur certaines bandes d'absorption qui n'apparaissent
qu'en phase cristalline [80 a 82]. Un exemple typique est celui du polypropyléne qui possede
une bande d'absorption représentative de la phase cristalline a 998 em-! qui permet de calculer
la fraction cristalline Xc par le rapport d'intensité entre les bandes 998 ¢t 974 em! (bande
mixte amorphe et cristalline d'angle o identique et égal a 18°). La fraction de chaine de la

phase amorphe parfaitement orientée fam est ensuite calculée par la formule [78.83] :

U= Xefe) )

(1 - X, c )
Avec fc fraction de chaine purement cristalline parfaitement orientée

fav fraction de chaine parfaitement orienté moyenne

° 50 "ma[,n]w 2000

Fig 1.33 : Profil d'orientation des phases cristalline et amorphe

sur des coupes microtomes de piéces injectées en PP [83}.
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La technique de mesure de l'orientation moléculaire par spectrométrie infra-rouge
peut-€tre non destructive lorsqu'il s'agit des structures de surface. On utilisc dans ce cas les
méthodes de mesure par réflexion dites méthodes ATR (Attenuated Total Reflexion) qui

donnent une caractérisation quantitative de l'orientation [85].

La méthode la plus classique reste néanmoins la mesure par transmission qui est
généralement utilisée sur les films ou coupes microtomes prélevées dans 1'épaisseur de
'échantillon. Cette technique demande une préparation particuliérement soignée des
échantillons tant du point de vue de la position de la coupe par rapport au polariseur que du
point de vue propreté¢ de la découpe. On ressort de ces mesures des graphes montrant
I'évolution du second moment de la fonction d'orientation par rapport a la position de mesure
dans I'épaisseur. P. DELBARRE [26] étudie I'influence des conditions dc transformation de
disques en polypropyléne sur l'orientation moléculaire. Les mesures infra-rouge permettent de
mettre en évidence l'évolution de la dissymétrie d'orientation avec les températures des parois

de 'outillage.

Pour conclure, on peut signaler qu'il existe des méthodes de mesures dynamiques a
I'état solide [60, 88, 89] ou a I'état fondu [90] qui permettent de suivre I'évolution de

l'orientation moléculaire ou de la cristallinité lors d'un processus de déformation.

6.2.2. Les méthodes dilatométriques

Le refroidissement rapide d'un polymére déformé a 1'état fondu bloque les mécanismes
de relaxation des chaines ce qui les empéche de reprendre leur configuration d'équilibre. Une
orientation moléculaire figée par le procédé génére une anisotropie des propriétés physiques.
Ainsi les coéfficients de dilatation thermique dans les directions paralléle et perpendiculaire a
I'axe d'étirement sont-ils différents du coéfficient de dilatation isotrope et dépendent du taux
d'étirage. Une mesure globale ou locale des retraits permet de définir le niveau moyen
d'orientation ou la distribution de l'orientation moléculaire. D'un point de vue strictement
physique, on ne peut toutefois pas relier directement le retrait a I'état d'orientation mais il est

possible néanmoins d'estimer I'état d'orientation si les mesures sont suffisamment précises
[o1].

JORDON et al [92] emploient cette technique pour établir une relation entre le retrait
et le taux de déformation sur de petits échantillons (tableau 2). Les écarts relevés entre les
deux grandeurs sont attribués aux modifications structurales des polymeéres et aux

phénomeénes de relaxation directement liés aux vitesses de chauffage.

57



CHAPITRE 1 :Situation et objectifs de la recherche

Sample T Ao A,
Polypropylene (PP 5225) 165 7.1 6.6
71 9.5
142 12.5-16.7
15.0 13.1
HiPP” 165 7.05 6.7
Potybutytene (P8 0200) 150 25 22
4.0 37
8.0 6.7
PP/PB (95/5) {PE 8010) 160 32 35
17.0-18.0 125-17.5
25.0 15.0-18.0
Low-Density Polyethylene 104 45 4.0
{LOPE 4149)
* HiPP is a rubber-modified polypropylene made by Shell Development
A

Tab 1.2 : Relations entre le retrait et le taux d'étirage d'échantillons de polymeres {92].

FRITCH [93] utilise une méthode similaire pour évaluer I'état d'orientation dans
I'épaisseur d'éprouvettes en ABS et étudier I'incidence des effets coeur/peau sur les propriétés

mécaniques.

6.2.3. Les méthodes thermomécaniques

Le traitement thermique d'un échantillon étiré (orienté) s'accompagne d'un phénoméne
de relaxation caractéristique du retour des macromolécules dans un état d'équilibre de moindre
énergie. Ce phénomene de relaxation peut alors €tre utilisé pour définir I'état d'orientation d'un
polymere.

La méthode de RAPRA [94] constiste & enregistrer la contraction d'un échantillon
soumis a une élévation de température. L'éprouvette est placée entre des mors fixés sur deux
bras dont 1'un est solidaire du bati et l'autre mobile en rotation autour d'un axe (figure 1.34).
Un ressort aux caractéristiques mécaniques connues relie les deux éléments ct se déforme lors
du retrait de I'échantillon plongé dans un lit fluidisé chauffé constitué de micro sphéres de

verre. La déflexion est enregistrée par un comparateur de haute résolution.

La température maximale de relaxation est obtenue par une sériec de mesures en
augmentant de 10°C la température entre chaque enregistrement, et est représentée par le pic
de relaxation le plus prononcé. La valeur de contrainte de relaxation correspond au maximum

de déflexion, elle est calculée a partir des caractéristiques du ressort utilisé.

Cette méthode donne des résultats comparables aux mesures de caractéristiques
mécaniques. Elle est cohérente par rapport aux mesures de biréfringence ou de dilatométrie
pour des matériaux amorphes comme le polystyréne ou I'ABS surtout pour de fortes
orientations [94]. Elle permet de quantifier rapidement ['état d'orientation d'une piéce lors d'un

contrdle de production.
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Fig 1.34 : Représentation schématique du relaxométre de RAPRA [94].

FORGAS et al [95] lui préférent des méthodes thermodynamiques de fluage pour
déterminer les orientations moléculaires sur les matériaux amorphes. notamment sur des
échantillons de PVC extrudé. Les courbes thermomécaniques de déformation représentent la

manisfestation de 'orientation figée dans I'échantillon dans la direction de mesure.

6.24.  Autres méthodes de mesure de 'ortentation motécutaire
6.2.4.1.  Les modules soniques

Cette méthode de caractérisation est basée sur l'hypothése que la vitesse de
propagation du son dans un milieu orienté dépend du module d'Young dans la direction de
propagation [96]. La vitesse de propagation sonore est reliée par une relation semi-empirique

a l'orientation moyenne des chaines macromoléculaires sous la forme :

_17 _ 1 —<0052 6> . <0052 9> (601

2 2 2
C c2 c?

C, C/;, C, sont les vitesses de propagation sonore pour une orientation movenne 0, 90°, 0°.

Ces grandeurs sont associées au module sonique (module d'Young) par la relation :
E=pC 2 170}
ou p représente la densité du matériau.
1 1= <0032 6> <cos2 6>
D'ou —_— + {
E Ey Ey
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6.2.4.2.  L'anisotropie thermique

On peut également établir une relation entre les propriétés thermiques du matériau
(diffusivité, conductibilité thermique) et l'orientation moléculaire. TAVMAN [97] a mis en
évidence une relation affine entre la diffusivité relative mesurée dans le sens de 1'étirage ( a//
/a0) et le taux d'orientation de polymeres amorphes ou semi-cristalling monoétirés (figure
1.35).

A as

1
N ws COEFFICIENY
o "URTENTATION

Hatidre Studide o PYC
Forantsllons « 8-1 ‘barcesw monodtird)
Tumpbrotiee do réfdrence ¢ Awbiants

Fig 1.35 : Etude de la diffusivité relative a/ao en fonction du taux d'étirage

d'un PVC rigide monoétiré d'apres [97].

La corrélation entre l'orientation moléculaire et les propriétés thermiques a 1'état solide
s'est également révélée a 1'état liquide par des mesures de conductivité et de diffusivité radiale
sur un rhéoconductivimetre dans un écoulement de type Couette [97]. L'augmentation du taux
de cisaillement y dans un écoulement de Couette provoque une augmentation de I'orientation
a 45° par rapport a la direction de l'écoulement par un cisaillement simple. La fonction
d'orientation f qui exprime ['orientation la plus probable d'une chaine polymérique soumise a

des forces externes peut s'exprimer par la relation :

f=AN +f2.e_7(D"'C) (72}
ou C est une constante
Dr la diffusivité moléculaire rotationnelle
v le taux de cisaillement
f{ et fp sont les composantes non-newtonienne et newtoniennc de la fonction

d'orientation.

L'effet de la température se traduit par deux relations empiriques ¢établies pour le

polyméres amorphe et semi-cristallin par Michael Lubar [97].
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L'é¢tude de la variation de la diffusivité relative (a/ao) en fonction du taux de
cisaillement y mesurée sur un PEbd radicalaire (figure 1.36) montre tout d'abord une
décroissance a y faible attribuée a I'orientation des molécules dans le sens de I'écoulement,
une augmentation accordée a la rotation d'agrégats sphériques de chaines macromoléculaires
sur eux-mémes qui favorise la conductivité thermique et enfin une nouvelle décroissance
provoquée par la déformation de ces agrégats en ellipsoides et leur alignement dans l'axe
d'écoulement.

Q

o.e

o0 st
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Fig 1.36 : Etude de la diffusivité relative a/ao en fonction du taux de cisaillement

pour un PEbd radicalaire d'aprés [97].

6.2.4.3. Latriréfringence

C'est une méthode dérivée de la mesure de la différence des indices de réfraction par
biréfringence, adaptée pour la mesure des orientations moléculaires dans les films fins. I1
s'agit d'une mesure des indices de réfraction suivant les trois axes d'un repere cartésien avec
un réfractometre de ABBE.

6.2.4.4.  La mesure par DSC

TAN et KAMAL [98] utilisent une mesure d'orientation basée sur I'é¢tude en DSC des
thermogrammes de fusion. Les résultats obtenus sur des coupes microtomes d'un polyéthylene
montrent deux pics de fusion (figure 1.37), I'un correspondant a la température la plus élevée
O, est attribué a la fraction cristalline de polymére qui a cristallisé sous I'etfet de l'orientation,
l'autre a plus basse température O correspond a la fusion des cristallites formées lors du
refroidissement sous pression. Le rapport O /Q) est par conséquent unc mesure indirecte des
orientations cristallines dont il est possible de tracer 1'évolution dans !'épaisseur de

I'échantillon (figure 1.38).
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Fig 1.38 : Profil d'orientation dans I'épaisseur de I'échantilion [98].

Le profil obtenu montre deux maxima, l'un sous la peau caractérisant le maximum
d'orientation apporté par l'effet Fontaine lors du remplissage, l'autre a unec profondeur plus
importante est associé¢ a la phase de compactage qui induit des cisaillements intenses a
l'interface solide - liquide provoquant de fortes orientations. Ces résultats corroborent les

mesures de spectroscopie IR réalisées sur le méme échantillon.

6.3. Les méthodes de mesure des contraintes de refroidissement

Si les contraintes résiduelles d'écoulement s'identifient aisément par de nombreuses
méthodes de mesure de I'orientation moléculaire, il n'en est pas de méme pour les contraintes
d'origine thermique. Le probleme reste complexe dans la mesure ou .ccs contraintes se

superposent aux contraintes d'écoulement figées [46] , (figure 1.39).
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\//+ -\

o thermique + o écoulement = o résiduelle

Fig 1.39 : Superposition des différents types de contraintes [46].

En pratique les résultats montrent que les contraintes d'é¢coulement figées restent
inférieures d'une décade aux contraintes thermiques [43]. En consé¢quence elles sont
généralement ignorées pour des méthodes de mesure telles que le pelage de couche ou les

contraintes internes mesurées sont attribuées aux seules contraintes d'ordre thermique [43, 46,
109].

6.3.1. Le pelage de couche

C'est la méthode qui est de loin la plus répandue pour la mesure des contraintes
internes dans les pieces injectées. Développée par TREUTING et READ [110] pour les
métaux, elle consiste a étudier la déformation induite par I'enlevement de couches successives
d'un échantillon de forme parallélépipédique en mesurant les courbures résultantes suivant
deux directions perpendiculaires. L'enlévement des couches, d'épaisseur constante, retirées
soit par fraisage soit par polissage, modifie I'équilibre des contraintes présentes dans la piéce.
On peut noter que la méthode d'enlévement de couches montre une différence sensible des
résultats. L'enlévement par polissage donne des courbures supérieures a celles obtenues par
fraisage qui est une méthode susceptible de créer des échauffements |111]. Pour rétablir
'équilibre, 1'échantillon s'incurve. la mesure des fleches Fx et Fy permet de calculer les

courbures ¢x et ¢y au moyen de la relation [109,111] :

¢ 1 SE‘C ;7'11
x = —= v J §
"R (2+aF2)

Ou L est la longueur de la corde

Fx la fleche
L'expression de la relation entre la contrainte et la courbure suppose plusieurs
hypotheses [110], a savoir que:
= le matériau a un comportement élastique,
= le matériau est 1sotrope.
= la déformation est due a un sollicitation de flexion pure,

= la méthode de pelage n'altere pas le niveau de contraintes.
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On obtient alors I'expression de la contrainte par la relation [46,110.112.113] :

Oy (z) = —-g(—l_—vz—j|:(zo +zl)2[(1(‘)'\'(:1);::}6[4)})(21)}+4(zo +~"1)(¢x(5l) + \’c/(t).‘.(:] )) - 3? (l<[>r\.(:) + vd(’py(:))dz

174}
[§

Pour la mesure sur des échantillons trempés, la plupart des modéles [55,100,107]
suggérent que G(Z)=O‘X(Z)=Gy(z) et donc que ¢(Z)=¢X(Z)=¢y(z) [46.109.112.116], I'équation
{84} prend alors la forme :

Gx(Z) = —-———l::——j (Z'O +z; )2 [dq;(zl)) + 4(20 + 23 )((i)(:l )) - Zijpd)(::)a’z {75}

6(1-v Z)

La méthode de mesure s'applique aussi bien aux matériaux amorphes [102,105,106,
111,112,113] (figure 1.40 pour un PS), qu'aux matériaux semi-cristallins (PP figure 1.41).

100

50

b o

Stress (MPa)
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y bR ato .

-10.0
[} 05 1.0
21/b (b = 1.0 mm)

Fig 1.40 : Profil de contraintes thermiques Fig 1.41: Profil de contraintes thermiques

dans un échantillon trempé de PS [109]. dans un échantilion tremp¢ de PP [113].

6.3.2. La méthode du trou

Elle consiste a appliquer sur la surface de la piéce une rosette constituée de trois jauges
de déformation centrées sur la position de mesure (figure 1.42). Un trou dc faible diamétre
(généralement de 0,8 mm ; 1,2 mm ; ou 3,2 mm) est percé au centre de la rosette sur une
profondeur n'excédant pas le diameétre [114]. De la méme manicre que pour le pelage de
couche, le percage induit un déséquilibre qui génére un déformation du matériau contraint. La
déformation est enregistrée par les jauges et est reliée aux contraintes principales ol et 62 et a
leur angle d'orientation 3 par I'expression [114,115] :
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1, 4l 2e+
B:Etan ](—3_—;;3—%&) (77}

g; : déformation enregistrée par la jauge i
o représente le maximum (o résiduelle de tension)

0, représente le minimum (o résiduelle de compression)

A et B sont des coefficients de calibration qui dépendent du rapport D/Do (diamétre

de la rosette / diameétre de pergage), du coefficient de Poisson et du module d'Young [114].

Fig 1.42 : Représentation schématique de la méthode du trou, Norme ASTM §37-92 [114].
6.3.3. La méthode de relaxation de contrainte

C'est une méthode peu adaptée a la mesure des contraintes internes dans les piéces
injectées car d'une part elle ne peut distinguer les effets d'anisotropie induits par 'orientation
moléculaire des contraintes résiduelles thermiques, d'autre part elle ne permet pas de retrouver
le profil de contraintes dans I'épaisseur [46].

Certains auteurs [117 a 121] l'ont toutefois utilisée pour déterminer un état de

contraintes internes dans les pieces.

La méthode exploitée dans l'industrie métallurgique établit que les cinétiques de
relaxation dépendent du niveau de contraintes résiduelles [43]. Elle nécessite la réalisation
d'un certain nombre d'essais de relaxation avec des échantillons de niveaux différents de
contraintes initiales. On applique ensuite une loi puissance pour relier la contrainte ¢ a la
vitesse de déformation € dans une extension uniaxiale [117] :

S6/E+Bc" =¢ (78}
ou B et n sont des constantes empiriques.

Comme dans un essai de relaxation € = 0, I'équation {78} prend la forme :

5/E=-Bo" (79}
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Dans le cas ou il existe une contrainte résiduelle dans I'échantillon. I'équation {79}
s'exprime en fonction de la contrainte effective ceff = o - o1 [117.43] :
6=-EB(c-o;)" {80}

Avec ci composante de contrainte interne.
En résolvant 1'équation, on peut tracer la courbe de relaxation do/dInt donnée par la

relation suivante [43] :

n—1
_ do _0-Si|,_[| S5=0i (81}
dint n-1

ou co est la contrainte initiale.

En tragant la pente maximale (-do/dInt),4x des courbes en fonction de la contrainte

initiale co, on détermine la valeur de la contrainte interne o1 comme l'intersection de la droite

et de I'axe oo [118] (figure 1.43).
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Fig 1.43 : Détermination des contraintes internes par la méthode de relaxation [119].
6.3.4. La méthode du refroidissement dissymétrique

Elle consiste a appliquer une température différente des deux parois de 'empreinte. Le
déplacement de 1'axe de la parabole du champ de contraintes par rapport a I'axe géométrique

de la pi¢ce (figure 1.44) induit une déformation [26].

Le moment exercé par la distribution dissymétrique de contraintes est donné par [107]:
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I 2
Mgy =20 | zopdz =2 2 Eary| Lo T4
N I-v |3 128

ou W est la largeur de l'échantilion,
oy est le coefficient de dilatation volumique,
E est le module d'Young en dessous de Tg,
Tg est la température de solidification,
v est le coefficient de Poisson,

oT les contraintes thermiques.

. Borgds de la pikce »
Axe géométrique
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i Poaition de la
0 Ligne Naoire &0
I et

-0 0 m 20 (20 +2.m)
{ Schéma de Principe du Calcul - Ref dissymétrk |

Fig 1.44 : Dissymétrie de profil de contraintes interne li¢e
a un écart de température entre les parois [26].

Ce moment est équilibré par le moment de courbure:

2 DE
M, =2W=_ —22_
o¢ 3(1-v)R

——
oe]
2

N -

ou 2D représente l'épaisseur,

R le rayon de courbure,
Ey est le module d'Young a la température de stockage généralement E.=E.

La courbure ¢ est définie par ¢p=1/R et donne en utilisant {82} et |83} :

o, E
2DE,,

On remarque que le gauchissement provoqué par la dissymétrie de refroidissement est

o =ATw

proportionnel a la différence de température des parois et au coefficient de dilatation
thermique, et est inversement proportionnel a I'épaisseur. En pratique on détermine plus

couramment la fléche h obtenue par :
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L ? 1,
h=R{1—-cos| —||z—=—1I~* 851
( {2RD S8R 8 b R

ou L est la longueur de I'échantillon

Des études menées sur des disques avec plusieurs polymeres (PP. PS, PA+fibres de
verre) montrent que l'incurvation des piéces est orientée vers la paroi chaude [46,26].
L'expérimentation confirme ainsi la modélisation [107]. DENIZART [46] sépare le
gauchissement en deux notions, premicrement un voilage qui apparait lorsque la régulation
thermique est symétrique et corrélé au retrait, deuxiemement une déformation due a la
régulation dissymétrique qui se superpose au retrait (figure 1.45). Les deux effets restent
difficiles a isoler dans la mesure ou le changement des conditions thermiques initiales de

l'outillage influence le gradient de structure dans la piece.

PP h=2mm
65/65 °C
Pe=250b

tc= 16s

PP h=2mm
65/30 °C
Pe=250b

tc= 16s

Fig 1.45 : Superposition des deux modes de voilage sur un disque PP [46].

6.3.5. Dilatométrie par analyse d'image

Les contraintes d'origine thermique sont estimées a partir de mesures dilatométriques
sur des coupes microtomes de 20 pm par une méthode de mesure dite DA [20] (dilatometrie
en analyse d'image).

Sur chaque coupe on préleve un échantillon 1.5 x 4 mm parallélement et
perpendiculairement au sens de I'écoulement que l'on place entre deux lamelles de verre dans
une platine chauffante sous un microscope optique en transmission. Un systéme d'analyse
d'image réalise l'acquisition et traite l'image. L'échantillon est centré de maniére a ce que seule
sa largeur soit incluse dans I'écran et fasse l'objet de la mesure (figure 1.46). Au cours du

traitement on enregistre la surface S de I'échantillon dont la variation s'écrit :

dS__cg+£IX
S x vy
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Fig 1.46 : Principe de la mesure DAJ d'apres[26].

Comme la mesure de l'aire s'effectue en imposant un masque d'une hauteur de 500

pixels qui voile la variation selon I'axe y, de dS/S est directement liée a la dilatation selon x.

La figure 1.47 montre un graphe type de I'évolution dimensionnelle enregistrée au

cours de 3 traitements thermiques successifs.
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Fig 1.47: Comportement dilatométrique [26].

On observe une relaxation entre le premier et le second passage. [.a déformation dx/x

peut se décomposer pour le premier traitement de la fagon suivante :

o) ()3
X )1 X Jdil X Jcont

ou (dx/x) dil est un terme de dilatation pure

(87

et (dx/ x)cont est un terme lié a 1 ' action des contraintes thermiques
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Au cours des autres traitements, la déformation reste identique ct correspond a la

d d
=),-4)
X Jn+l X Jdil

La différence entre les 2 premiers passages détermine le terme lié¢ aux contraintes. En

dilatation pure alors :

le tragant par rapport aux températures on obtient un palier qui correspond a la limite de
relaxation au deld de laquelle la totalité des contraintes s'est relaxée. On calcule alors la
contrainte en supposant :

- un matériau homogene,

- que la coupe n'induit pas de contraintes supplémentaires.

XX

ou :
OXX = contrainte dans la direction x;
E = Module d’Young considéré a T = 80°C
nu = coefficient de Poisson = 0,33
€ x = déformation dans la direction x;

et

‘ e = (dx/x), - (dx/x),

ol

(dx/x); = déformation i 80°C lors du traitement i;

oo
O
[©]
—
~—
O
(e}
S

6.4. Conclusion sur les mesures expérimentales

D'un point de vue industriel, la mesure des retraits et déformations macroscopiques
restent abordables puisque les moyens de mesure sont généralement simples et peu onéreux.
Ce n'est pas le cas lorsqu'il s'agit de quantifier les niveaux de contraintes dans les piéces. Les
méthodes sont en régle générale complexes et font appel a un matériel sophistiqué rendant
difficile I'exploitation des résultats de la simulation. Le maillon manquant est sans consteste le
lien entre la mesure macroscopique des grandeurs géométriques et I'état local de contraintes
résiduelles responsables des variations dimensionnelles qui est accéssible par le calcul comme

nous allons le présenter dans le chapitre suivant.

7. Le calcul de la précision dimensionnelle

7.1. Les méthodes d'approximation du retrait et gauchissement

11 existe actuellement sur le marché des logiciels qui permettent de calculer le retrait

des piéces injectées par une approche simplifiée du probleme (CACTUS [124], SIROM
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[123]). L'estimation des retraits linéaires se base sur la répartition unidirectionnelle du retrait
volumique global selon les directions libres de la piéces dans le moule et hors du moule. Le
calcul s'appuie sur l'histoire thermodynamique moyenne décrite par le cycle d'injection et
retracée dans le diagramme PVT du matériau considéré (figure 1.48).
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Fig 1.48 : Représentation du parcours thermodynamique moyen lors

d'un cycle d'injection dans un diagramme PVT [125]

I: remplissage compactage (isotherme),
I1: point de commutation,
I maintien en pression (isobar),
Iv: maintien en pression (isochore),
V: figeage du seuil,
VI: refroidissement (isochore),
VII:  refroidissement (isobar).

Le retrait volumique global s'applique en deux temps selon une régle proportionnelle :

a) Le retrait volumique dans le moule donné par la valeur du retrait volumique global
pondéré par l'effet de la température au moment de I'éjection :

Rvm _ I/.\-pecll _Vspecamb " ( m= Te) {91 }
Vspecll (7;11 - 72’1/11/7)
Avec :
Tm: température d'injection,
Te: température au moment de 1'éjection,

Tamb : température ambiante.
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b) Le retrait volumique hors du moule interprété comme :

(% = Tmp)
R, =R #*¢€ amb (971
v & (7;11 - 7;1117[)) v

Le retrait linéaire de chaque cote de la piece est calculé en fonction de la répartition du

retrait volumique sur les directions libres.

Cette approche du retrait basée sur des regles simples permet de rationaliser les

méthodes de conception des outillages.

Une autre méthode de calcul consiste a aborder le probléme par une analyse statistique
basée sur un systéme de régression polynomiale pour un matériau et une géométrie donnés.

GIRARD [126] détermine ainsi un modéle de retrait pour une plaque injectée en PEHD.
Le modéle obtenu pour la plaque est donné par la relation :

S=ay+ayHp+aryTma +a3;Th+ay HpCo+ L(a5 +agHp +asTma +agTh + ag Pinj+ ayg L)
{93}
Avec : Hp: Pression de maintien,
Tma : température maticre,
Th: épaisseur de la plaque,
Co: temps de refroidissement,
Pinj : pression d'injection,

L: distancedu seuil.

L'inconvénient majeur de cette méthode est qu'elle nécessite un grand nombre de

mesures pour que le modele soit suffisamment précis.

DELBARRE [26] développe un modéle simplifié pour calculer le retrait sur un
polypropyléne. Le modéle est fondé sur une définition biphasique de la pi¢ce constituée d'une
peau solide a pression interne nulle et d'un coeur liquide maintenu sous pression jusqu'au
figeage du seuil (figure 1.49). Il exprime les retraits linéaires en fonction du retrait dans

I'épaisseur ou se situe la variation la plus intense par les expressions :

0
é
Ry=-2*R | (94)
e
1
e i
e‘\
3

~]
9]
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s F 50
e Tm—Tcr ¢, R

Avec Ry = %) oc(~——— Tmes)+ 20 —‘;2— {96}
¢y 2 e, 2

ou

e®, el sont les dimensions solide et fondue estimées par le calcul

e? la demie largeur de la piéce
0 C .
e, la demie épaisseur de la piéce

eg la demie longueur de la piéce

o le coefficient de dilatation thermique a I' état solide
Tm la température du moule

Tcr la température de cristallisation

Tmes la température de mesure (23°C)

RSQ le retrait volumique donné par le PVT

T
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Fig 1.49 : Structure et cotation des différentes phases de la piéce d'aprés [26].

ISAYEV [128] utilise une approche théorique pour prédire le retrait volumique en
s'appuyant sur les résultats de la simulation numérique des phases de remplissage, compactage
et refroidissement. Les pressions, vitesses et champs de températures de la phase de

remplissage sont obtenus par les équations de mouvement, d'énergie et de continuité :

Mouvement or = 9 1 ou {97}
ox oyl Oy
- 2
Energie p(fl,(gz-!—ua—T—j:Ka T+n ou {98}
ot ox ayz ay
b
Continuité Q=W [udy (99}

—-b
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x est la direction d'écoulement,  y la direction dans I'épaisseur.

b la demie épaisseur, ' W la largeur,
K la conductivité thermique, n la viscosité,
Cp la chaleur spécifique, p la densité,

u la composante de vitesse.

n(y.7)= 47" exp(Z, / T)
ou . ou {100}
Y

A, n, T, sont des constantes du matériau. Les conditions limites sont :

0 T(x
M:o ; T(O,y,0)=T0 : T(x.£b,t)=Tw: et M=O

,xb,t)=0;
lx ) ay oy

Tw et To sont respectivement les températures du moule et du polymeére.

On suppose que le volume spécifique répond instantanément a la variation de pression

et de température. Le retrait théorique est alors donné par :

Vf le volume spécifique a température ambiante

Le volume spécifique moyen
p_

=— [V (t)at (102}
0

tp est le temps ou la pression chute a 0 a I'endroit considéré.

V(1) est le volume spécifique moyenné dans l'épaisseur a chaque temps t pour une

section donnée :

b
VU)=%IVbaO®f (103}
0

Pour calculer 7 (¢), il faut connaitre les variations de pression et de température pendant

le remplissage données par les équations {107} et {109}, le profil de température pendant le

compactage est obtenu par :

T 8*T
Cal

(0
ot 6))"

o est la diffusivité thermique.
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Aux conditions limites : %7:(0,1) =0; T(y,0)= T(y,tﬁ“) - T(b.t) = Tw
y

tfl est le temps de fin de remplissage.

St JACQUES [127] s'intéresse a la modélisation de la déformation de plaques sous

contraintes thermiques et emploie un modele simplifié basé sur le refroidissement d'un

élément multicouches. Le module est considéré nul au dessus de Tg et équivalent au module

moyen de toutes les couches en dessous de Tg, soit :

ou

7.2.

E=0siT>Tg
E=EsiT<Tg

La contrainte thermique dans l'épaisseur est calculée par la relation :

c,=0E(T,-T) {105}
oy est la contrainte de la couche n
Ty, la température de la couche n
T la température moyenne de toutes les couches

a est le coefficient de dilatation thermique a l'état solide supposé constant.

Le champ de contraintes se traduit par un moment de flexion :

n . . :
M=Yc,4,5, {106}
n=1

avec A la section transverse de la niéme couche,

O, la distance de la couche a I'axe de symétrie dans I'épaisseur de la piéce.

La déformée s'exprime par une fléche :

MI*(1-12)
P ! (107}
8EI

v est le coefficient de Poisson, I le moment d'inertie, L. la longueur de la plaque.

La modélisation informatique des contraintes résiduelles

7.2.1. Position du probléme dans un cycle d'injection

DENIZART [46] décrit les phénoménes qui contribuent a la génération de l'ensemble

des contraintes résiduelles pendant un cycle de moulage en vue d'une modélisation numérique.

Il découpe le cycle en différentes ctapes qui servent généralement de point de départ aux

calculs (figure 1.50).
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compactage solidification éjection T homogeéne arrét
______________________________________________________________________________ >
to tn tem te th tfin
to fin du remplis age,
tm début du mainden en pression,
tfm fin de la consigne de compactage,
te éjection,
th fin du refroidissement,
tfin fin du calcul.

Fig 1.50 : Décomposition du cycle de moulage en vue d'un calcul numérique d'aprés [46].

Les phénomenes intervenant dans I'établissement des contraintes résiduelles peuvent

&tre résumés dans le tableau suivant :

Etapes du cycle et observations Influence sur les contraintes
Le remplissage :{t<to| - le gradient de température dans I'épaisseur en fin de

Phase dynamique du cycle ou apparaissent les|remplissage,
contraintes liées a I'écoulement anisotherme - I'épaisseur de la gaine solide,

- les propriétés themodynamiques de cette gaine

Le compactage/maintien : |to<t<tfig] - les contraintes d'écoulement figées.

Etape essentielle dans la génération des|- l'anisotropie des propriétés physiques due i I'écoulement et
contraintes a la cristallisation,

- I'hétérogéndité de ces propriétés dans la piéce,

- la déformation élastique du moule.

- un reflux de matiére vers la buse.

Le refroidissement dans le moule : {tm<t<te| |- le reflux de matiére vers la buse,
- le retour élastique du moule,

- le décollement de la piece dans le moule.

Le démoulage : |t=te] - la rémanence d'une déformation liée a I'éjection,
Les conditions d'éjection amenent souvent des|-le bridage de la piéce dans le moule.

contraintes supplémentaires. - le flambage naturel de la piéce

Le refroidissement hors du moule : [te<t<th]
Le champ de contraintes final dépend des

conditions de convection libre en paroi et des

effets de relaxation a coeur.

Tab 1.3 : Etude des phénomeénes directeurs dans la formation des contraintes résiduelles [46].
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7.2.2. Les codes de calcul des contraintes résiduelles

MOLDFLOW® utilise une approche du calcul définie par WALSH [129.87] et fondée
sur la définition de retraits locaux paralléles et perpendiculaires a la direction principale
d'orientation, soit :

S//=a]Mv+a2Mc+a3M,,+a4M(/)/+c15 {108}
SL:a6M‘,+a7Mc+a8Mr+a9M6L+a]() {109}

Ou a; représente les constantes,

Mr est le retrait volumique tiré de bases de données PVT,

Mc est la part de retrait attribuée a la cristallisation. Le modele adapte 1'équation
d'Avrami sur un incrément de temps ou 'on considére la température constante pour satisfaire
aux conditions isothermes de I'équation. La fraction cristalline est calculée pour chaque
incrément jusqu'a atteindre la température ambiante.

Mr correspond au blocage des retraits dans le moule, la relaxation de contraintes est
calculée sur le méme incrément de temps que pour le calcul de Mc. le modele est
viscoélastique de type Kelvin-Voigt.

Mo est la part liée a l'orientation paralléle et perpendiculaire a I'axe d'anisotropie du
matériau.

~La piéce est découpée en différentes couches permettant ainsi de déterminer le champ

de contraintes. Les retraits S’/ et S* sont traités par un code d'éléments finis.

SDRC's Plastics® et C-FLOW® emploient une loi de comportement
thermoviscoélastique [108]. Le calcul viscoélastique s'effectue en considérant une adhésion
parfaite de la piéce dans le moule, au démoulage un code d'éléments finis etfectue un calcul

élastique.

I-DEAS® commercialisé par SDRC calcule les contraintes de refroidissement a travers
la piéce couche aprés couche a partir de la solidification des couches de¢ surface jusqu'au
critere d'éjection. Les effets de fluage et de relaxation de contraintes sont pris en compte par
une représentation viscoélastique des modules [131]. Il dispose de trois modes d'analyse au
choix :

- une analyse purement viscoélastique a partir de la température de non-écoulement,
- une analyse viscoélastique jusqu'a 'éjection,

- une analyse é€lastique isotrope.
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Dans le cadre du superviseur CLIP, plusieurs études ont ¢té menées pour traiter du

probléme des contraintes.

DENIZART [46] utilisa une loi de comportement thermodlastique sous forme de
résolution incrémentale tridimensionnelle par éléments finis. I suppose que les contraintes
d'écoulement sont faibles par rapport aux contraintes thermiques. Le compactage n'est pas
modélisé et il considere que les retraits dans la zone liquide sont nuls jusqu'au figeage du
seuil, retraits compensés entierement par l'apport de matiere. Les retraits thermiques sont
libérés apres éjection, la relaxation de contraintes est donnée par une loi de Maxwell qui

s'exprime sous la forme exponentielle :
- -c(7)
Ao(T)—coexp Ar {110}

Les résultats de la simulation sont dans l'ensemble satisfaisants et rendent compte de

l'influence des paramétres principaux.

HECINI [58] aborda le probleme avec I'hypothése que la déformée globale est la
conséquence de la somme des retraits locaux. Les résultats sont la aussi satisfaisants quant a la
modélisation de la déformée globale malgré quelques divergences sur certaines géométries
attribuées aux phénomeénes de décollements locaux dans le moule qui provoquent des

dissymétries thermiques.

Enfin BOITOUT [99,108] proposa deux modéles, l'un bas¢ sur une loi de
comportement élastique en intégrant les déformations de l'outillage et ses effets sur les
niveaux de pression, l'autre intégre le glissement transverse dans I'empreinte avec les effets de
frottement et de décollement et utilise une loi de comportement thermoviscoélastique

caractérisée par un modele de Maxwell généralisé.

8. Conclusion générale et objectifs

I ressort de cette étude bibliographique que malgré une nette progression lors de ces
dix derniéres années dans la compréhension des mécanismes de formation des contraintes
résiduelles générées par le processus d'injection des pieces thermoplastiques. la précision et la
stabilité dimensionnelles restent encore difficilement appréhendables par le calcul. Les
modéles mathématiques simples basés sur des études statistiques pour des matériaux et
géométries donnés ou sur des approches restrictives du comportement thermomécanique
engendré par le cycle ne permettent pas de rendre compte des phénoménes complexes qui
influencent la formation de ces contraintes, notamment le couplage cntre les tensions de

[on

refroidissement et celles apportées par la phase de remplissage et leurs niveaux de
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participation sur la déformée globale. La littérature technique et scientifique sur le sujet
montre également que si les producteurs de matiéres offrent actuellement un grand nombre de
données techniques pour l'aide a la conception de piéces plastiques. ces informations ne
concernent d'une manicre générale que les retraits macroscopiques, les phénomenes liés a la
déformation des pieces restent encore du domaine de la recherche universitaire dans la plupart
des cas. On trouve en effet un nombre important de travaux sur les contraintes résiduelles en
injection avec deux domaines bien séparés : 1'étude des contraintes de refroidissement d'une
part, 1'étude des contraintes d'écoulement et les orientations moléculaires associées d'autre
part.

Du coté de la simulation informatique, 1'utilisation de logiciels de calculs montre que
'on observe des écarts parfois élevés sur l'appréciation de la déformée des piéces voire dans

certains cas des inversions de sens par rapport a l'expérience comme on le verra au chapitre 5.

Il s'avére alors que pour avancer dans la résolution du probleme posé par les
contraintes résiduelles dans la déformation des pieces plastiques, il faut ¢tudier le couplage
entre la structure et les différents types de contraintes créées lors du cycle de transformation.
C'est ce que nous proposons d'examiner dans cette étude dont les objectits sont alors d'établir
des corrélations entre les champs de contraintes résiduelles et d'orientations moléculaires et la

stabilité dimensionnelle des piéces moulées.

‘Cette recherche s'effectuera sur les bases d'une étude paramétrique cn faisant varier les
conditions de mise en oeuvre notamment les paramétres de temps. tempcrature et pression,
pour une piéce présentant une certaine complexité géométrique en forme de boitier en
prévoyant deux types d'entrée susceptibles de générer des <dcoulements radiaux ou

unidirectionnels.

Nous proposons par conséquent de suivre le programme de recherche développé au

chapitre suivant.
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CHAPITRE 2 :
PROGRAMME DE RECHERCHE

Afin de parvenir aux objectifs de la recherche, une étude paramétrique expérimentale
sera effectuée dans le but de séparer les parametres directeurs des variations dimensionnelles
et géométries post-moulage et post-recuit sur la base d'une géométrie de piéce. Pour les cas de
figure les plus significatifs, les influences de parameétres configurationnels tels qu'une
modification géométrique ou un mode d'alimentation de la piéce seront étudiés. L'ensemble

des résultats servira de base pour leur interprétation.

L'exploitation des résultats expérimentaux s'établira selon trois axes principaux. Dans
un premier temps, le probleme du retrait au moulage sera examiné afin de confirmer en termes
de tendances les données expérimentales obtenues sur le boitier. Le retrait ayant fait l'objet
d'un grand nombre de travaux, la discussion se concentrera sur la déformée des piéces. Ainsi,
I'axe d'interprétation principal de notre recherche sera d'établir les relations entre la déformée
des piéces et les tensions internes locales notamment en évaluant l'incidence de la dissymétrie
de structure a travers l'effet couplé des tensions d'ordre thermique et de l'orientation
moléculaire. La dernié¢re partie de la discussion sera consacrée a la comparaison entre les
valeurs expérimentales et les résultats d'un calcul informatisé des déformées par un code de
calcul commercial.

La premiére partie de la discussion se basera sur une analyse thermodynamique du
cycle d'injection qui servira a vérifier les écarts de retraits en terme de tendance, enregistrés
lors de I'étude expérimentale. A partir d'un cas particulier caractéristique d'une dissymétrie de
retrait entre les deux extrémités de la piece, on tentera d'estimer la part de chaque grandeur

thermique ou mécanique sur la précision dimensionnelle du boitier.

La seconde partie de la discussion sera consacrée a l'analyse des relations entre la
déformée des pieces et les tensions internes. On commencera par quantifier les différents
types de contraintes générées par le cycle de moulage, soit : les contraintes d'écoulement et
I'influence de l'orientation moléculaire dune part, et les contraintes de refroidissement et
l'incidence du caracteére structural de la piéce d'autre part. Le choix du cas expérimental faisant
l'objet de I'étude portera sur le boitier ouvert alimenté en nappe longitudinale pour les raisons
suivantes:

= la piéce peut étre assimilée a une forme géométrique simple d'une plaque
150x50x2mm affectée d'effets de bord particuliers créés par ses flancs latéraux,

= "écoulement unidirectionnel engendré par la nappe d'alimentation induit un gradient

d'orientations moléculaires suivant l'axe d'écoulement et par conséquent une anisotropie des
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propriétés et une hétérogénéité de structure de la piéce susceptibles d'influencer son

comportement dimensionnel.

On portera une attention particuliére sur les déformations engendrées sur les piéces
injectées avec une symétrie de régulation thermique du moule dans le but de séparer la part
liée aux contraintes de refroidissement de la part attribuée au gradient de structure
(orientations, cristallinité). Le cas particulier d'une piece moulée avec une dissymétrie de
refroidissement nous servira ensuite a confirmer, en terme de tendance, le sens de variation de
la déformée qui sera associée a la dissymétrie structurale par rapport au plan moyen de la
piéce. Le choix des points de mesure est effectué en fonction de la géométrie de Ia piéce. On
peut 'apparenter 4 une plaque matérialisée par le plan principal affectée par des effets de bord
particuliers a chaque extrémité apportés par les flancs latéraux. Les échantillons seront
prélevés suivant l'axe de symétrie de la piéce pour s'affranchir de toute perturbation locale
générée par les bords, un contréle sera réalisé sur les extrémités du plan pour quantifier

l'influence des parois latérales de la piéce.

L'étude des contraintes d'écoulement commencera par une analyse expérimentale de
l'orientation moléculaire le long de I'axe d'écoulement de la pieéce pour quantifier son
hétérogénéité structurale. Puis nous vérifierons la cohérence des résultats par rapport a la
littérature et par une modélisation simplifiée du remplissage afin de contréler en terme de
tendance les variations révélées par nos mesures. L'orientation moléculaire induite par le
procédé génére une anisotropie des propriétés mécaniques de la piece, et un gradient de
structure dans l'épaisseur responsable de variations de rigidités locales. Pour quantifier
l'incidence du niveau d'orientation sur la rigidité locale du polymere. nous effectuerons des
essais mécaniques de flexion sur des échantillons prélevés sur le boitier. On pourra accéder
aux rigidités locales par pelage des couches de polymere orienté puis par un calcul appliqué
aux matériaux sandwich. Ces mesures serviront de base pour corriger les niveaux de
contraintes de refroidissement. Enfin on quantifiera I'incidence d'une dissymétrie thermique de

refroidissement sur les profils d'orientation moléculaire de la piéce.

Les contraintes de refroidissement suivant I'épaisseur seront évaluées par des mesures
en dilatométrie par analyse d'image sur des coupes microtomes. L'hétérogénéité de la piece
sera évaluée a partir d'une vérification ponctuelle aux extémités du plan. Les courbes de
dilatation thermique pure obtenues lors du second recuit de DAI serviront a évaluer
l'incidence de la structure (orientations, cristallinité) sur le coefficient de dilatation thermique
lindaire et a tracer un profil de dilatation thermique dans l'épaisseur de la piéce. La
distribution locale de dilatation thermique pourra étre validée par unc mesure de la

déformation de la piéce avec la température, par un contrdle de la fleche résultante. Un calcul
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de fléche, basé sur une configuration d'un matériau multicouche, servira a confirmer
'expérimentation.

L'effet couplé des orientations et des contraintes internes sera évalué a partir de
mesures de déformation (fleche) d'une piéce recuite a 100°C afin de séparer la part de
déformation induite par la configuration morphologique et celle induite par les contraintes
d'origine thermique.

Enfin, nous étudierons l'incidence d'une wvariation du profil de structure dans
'épaisseur sur la fleche par un traitement thermique a 120°C qui modific et les niveaux

d'orientation, et la cristallinité locale.

Un calcul informatisé a partir d'un code commercial va nous permettre de confronter
les résultats avec les valeurs expérimentales. La fléche calculée sera comparée aux mesures
afin d'interpréter les écarts entre la simulation et I'expérience et de justifier l'intérét d'intégrer

la notion d'hétérogénéité de structure pour améliorer la précision du calcul.

Une vérification des hypotheses sera réalisée sur un cas présentant une configuration
structurale différente, en tenant compte par exemple de la dissymétrie de structure apportée

par une dissymétrie de régulation thermique de l'outillage.

ETUDE PARAMETRIQUE

Néparation des paramétres directeurs
des retraits et déformations post-moulage et post-recuit

Selection des cas étudiés

Relations . L .
Etude des retraits par Calenl infornutisé

une analyse thermo-mécanique Déformée  <=D>
Vérification en 1erme de tendance Tensions internes locales
Orientations moléculaires Mesure des contraintes de
par dichroisme IR refroidissement en DAI
Relations Relations
Rigidite <=> Dilatation <=2>
Taux dorientation Taux d'orientation
Etde du couplage
Orienations <> Contraintes thermiques

g v

Camparaison Experience/Calcud

INCIDENCE SUR L/

Fig 2.1 : Représentation schématique du programme de recherche.
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CHAPITRE 3 :

MOYENS GENERAUX ET CONDITIONS EXPERIMENTALES

3.1. Définition du matériel expérimental de transformation
3.1.1. Les presses d'injection des thermoplastiques

Les presses utilisées pour cette étude sont de conception standard et ne se différencient
que par leur architecture. L'une est une presse horizontale de type BILLION H280/90 équipée
d'un module de commande visumat 4000, l'autre une presse a unité de fermeture verticale et
injection dans le plan de joint de type DK600/200 VPJ. Leurs caractéristiques principales sont
regroupées dans le tableau 3.1.

BILLION H280/90 DK 600 - 200 VPJ
force de fermeture 900 kN 2000 kN
diamétre des colonnes 70 mm
Sorce d'éjection hydraulique 31 kN S8 kN
course d'éjection 90 mm 110 mm
puissance de chauffe 10,4 kW 26 kW
pression matiére maximale 1645 bar 2000 bar

‘ 7}Jression h:vAd;;lullkq;lfe 111}lxi;;1(lle N 160 bar ~ 210bar
diametre de la vis 38 mm 42 mm
volume injectable maxi 164 cm?3 319 ¢cm3
course de la vis maxi 145 mm 230 mm
vitesse d'injection maxi 400 mm/s 300 mm/s

Tab 3.1 : Caractéristiques principales des presses utilisées pour I'¢tude.

La particularité essentielle et commune aux deux presses réside dans leur systeme de
pilotage de la phase de post-remplissage qui peut étre réalisée soit avec un mode
d'asservissement classique en boucle fermée hydraulique (BFH). soit avec un systéme
développé par le laboratoire de Technologie des Polymeres et Composites des Mines de Douai
qui utilise un mode d'asservissement en boucle fermée polymere (BFP). Dans le second cas, la
grandeur d'entrée du systéme d'asservissement n'est plus une pression hvdraulique comme
dans la majorité des presses récentes mais directement une pression exercée par le polymére

dans l'empreinte a partir de I'information d'un capteur de pression.
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En conséquence, le mode de pilotage développé par notre département offre la
possibilit¢ d'induire localement une histoire mécanique contrélée pendant la phase de

refroidissement de la piéce comme le montre schématique la figure 3.1.

Pression moule Pression moule

A

(a) Pilotage standard

>

Temps

A

(b) Pilotage sur une pression matiére

>

Temps

Fig 3.1 : Comparaison des pression dans l'empreinte pour un pilotage standard

en pression hydraulique et un pilotage sur une pression matiére.

Chaque presse est équipée d'une buse instrumentée par deux capteurs de pression de
marque DYNISCO de type PT465XL.30M et de deux thermocouples de tvpe J placés a 3 mm
du capillaire. Leur position relative par rapport a l'entrée du capillaire est décrite par la figure
3.2.

-—capteurs de pression
= pt pressio

diametre d du capillaire

{ fd=114 L=126 mm
| / d=3.5mm
: Li/a=24.2 A

L/d=36 7

Fig 3.2 : Représentation schématique de la buse instrumentée :
position relative des capteurs par rapport a l'entrée du capillaire.
3.1.2. L'outillage et son instrumentation
Le modéle de piéce retenu pour I'étude est un boitier. Cette forme simple dans sa

conception reste complexe dans sa réalisation, en particulier lorsqu'il s'agit de conserver la

précision géométrique du modele originel représenté par I'empreinte. tant en sortie de moulage
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qu'au cours de son utilisation dans le temps. D'autre part, elle est représentative de la
configuration géométrique d'une large gamme d'objets injectés. de la simple boite aux carters,
coques, boucliers d'automobiles... Ainsi l'outillage prévoit de satisfaire deux configurations de
base :

- pour la confection d'un boitier complet 5 faces (figure 3.3),

- pour un boitier en forme de U 3 faces (figure 3.6),

La piece type, d'épaisseur 2 mm et présentée sur les figures 3.3 et 3.6, posséde deux
modes d'alimentation repésentatifs d'un écoulement radial grice & une alimentation
perpendiculaire au plan de joint du moule par carotte placée dans le plan de symétrie de la
piéce, et d'un écoulement unidirectionnel avec une alimentation en nappe dans le plan de joint

du moule dont les formes sont définies par la figure 3.4.

P4
P7 (fond d'empreinte.
P3

P7' (fond d'empreinte)

160

30 .7 A
B d
75
60
Détail de I'alimentation
e ICD Y
GO 0.0 e

Fig 3.3 : Schéma du boitier type

> <23
Rq i
- =48
\ Ro s
H=2
Yo = 35,8
1 4| 812116 | 20j24]28 |30
Yo =beo
R(l} |24 3 |35(38]41(44|46 {48
Y() [9.314.8(19.423.527.2(30.9434.2{35.8
<t

Fig 3.4 : Représentation de la géométrie de l'alimentation en queue de carpe [7].
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L'instrumentation de l'outillage se compose de dix capteurs de pression de marque
KISTLER de type 6157BA et 6159A pour le premier capteur de carotte. Ils sont placés sur
l'axe de symétrie de la pi¢ce, dans la matrice du moule ou dans le poing¢on pour les capteurs
P1'et P2' de la nappe (figure 3.2). Six sondes de température de type | sont montées a 3 mm
de la surface de I'empreinte soit dans le poingon en regard aux capteurs de pression n° 3, 4, 5,
et 6, soit dans la matrice dans les cas 1' et 2'. La sonde de température placée face au capteur
de pression N° 5 est une sonde qui affleure la surface de l'empreinte. Elle est isolée a sa
périphérie par une gaine de céramique, et est destinée & donner une image de la température

d'interface entre la piece et 'empreinte.

L'information destinée au pilotage de la phase de maintien sur une pression de
polymére dans l'empreinte est délivrée par le second capteur de carotte (P2) pour

I'alimentation centrale, et par le premier capteur de piece (P6) pour la nappe longitudinale.

L'outillage est équipé d'un systeme de régulation thermique a canaux indépendants de

diameétre 10 mm représenté par la figure 3.5.
P p g

ENTREES FLUIDES SORTIES FLUIDES
CL3 . fa k) - o o
L - c113 L O o QL
cL2 . i 5, (C:ti aro 5 . OcCLt
: cLs ﬁfj \ : s (8. k :
A 3‘; CLn A an O as O O 11 O cL12 A
(C:llj! L as O as O OcLr OCLe
ig 3.5 : Représentation schématique du systéme de refroidissement du moule
Fig 3.5 : Rep tat i tique du syst de refroid td |
1.3, es matériels ourati aré jon thermique du mou
3.1.3 L atériels et configurations de la régulation tl ique du moule

La régulation thermique de l'outillage s'effectue a l'aide de régulateurs de marque DK
Codim. Elle se scinde en deux parties :

- une régulation du poingon par un groupe réfrigérant couvrant un domaine de
températures de 0 a 50°C qui nous servira a appliquer une dissymétrique de température de
l'outillage en dessous de la température ambiante,

- une régulation de la matrice réalisée par deux centrales thermiques couvrant une

plage de températures de 20 a 150°C.
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Les caractéristiques techniques des groupes de régulation sont présentées dans le
tableau 3.2.

Type de régulateur | Débit théorique | Fluide de Puissance de Plage de
de sortie régulation refroidissement | températures
Frigoplast FP4000 30 l/min Antigel 4000 kcal/h a 10°C 0 -50°C
Thermoplast TT160E 75 /min Huile 20000 kcal/h a 90°C | 20-150°C

Tab 3.2 : Caractéristiques des groupes de régulation.

Les principales propriétés des fluides de régulation huile et antigel sont les suivantes :

Température °C 0 15 50 100 150 200 350
Masse volumique p 884 875 852 820 787 755 690
en kg/m3

Chaleur spécifique CP 0,43 0,44 0,48 0,52 0,57 0.61 0,70
en kcal/kg.°C

Conductivité thermique K 0,115 0,114 0,112 0,109 0.1006 0.103 0,096
en kcal/m.h.°C

Viscosité dynamique 2,65.10°119,19.102 | 1,70.10-2 | 4,34.10-3 | 1.81.10-3 | 9.81.10-4 | 4,83.10~4

en kg/m.s

Tab3.3 : Propriétés de Thuile Thermia C

Masse volumique p 1,057.1 03

en kg/m3

Température °C -23,2 4,47 21,14 43,36 65,58 87.8 110,02
Chaleur spécifique CP 249,85 277,62 294,29 316,51 338.73 360.95 405,39
en J/kg.°C

Température °C -23.3 -3,86 23,92 37,8 65,58 121,13

Conductivité thermique K | 04154 0,4154 0,4154 0,4145 0.4136 04128
en J/m.h.°C

Température °C -23,3 0,03 20,03 37.8 50,03 121,13
Viscosité dynamique 1,24.1072{ 8,27.1073 [ 4,94.10°3 | 2,40.1073 | 4.13.10-4 | 4.13.1074
en kg/m.s

Tab 3.4 : Propriétés de I'antigel 50% eau + 50% glycol.

I1 faut noter que les débits théoriques par canal de relroidissement sont
particulierement déséquilibrés entre le poingon et la matrice (environ quatre fois moindre pour

le poingon). Le choix de connecter deux régulateurs sur la matrice de maniere symétrique par
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rapport a I'axe longitudinal de la piece, s'explique par le fait que nous gardons la possibilité de
créer une dissymétrie de refroidissement suivant cet axe pour accentuer les gauchissements de

la piéce.
3.1.4. Les systéemes d'acquisition de données

L'étude nécessite I'enregistrement d'un grand nombre de variables de sortie qui, reliées
aux variables d'entrée, entreront dans l'interprétation des résultats. On distingue comme
variables de sortie les pressions, les températures et comme variables d'entrée les vitesses
imposées, les températures outillage et matiére, les pressions de post remplissage, les temps de

refroidissement ...

Les signaux provenant des sondes de température placées dans le moule et dans la buse
sont dirigés vers un enregistreur 30 voies MULTIREG C 1730 de SIEMENS pour lequel la
durée de mesure sur une voie est de 40 ms. Les enregistrements seront utilisés pour déterminer
les températures réelles de la matiére dans la buse, comme dans l'outillage. afin de vérifier la
stabilité thermique du procédé au cours d'une série d'essais et de connaitre les conditions

thermiques initiales de chaque injection.

Pour les besoins de I'étude, il sera nécessaire d'obtenir précisément I'évolution des
températures pendant le cycle complet d'injection. En conséquence. nous utiliserons pour
certaines voies (figure 3.6) un systéme d'acquisition a partir d'un micro-ordinateur PC-AT &
microprocesseur INTEL 80386 SX cadencé a 20 MHz, 2 MO de mémoire en RAM, disque
dur 40 MO et écran haute résolution VGA. Les signaux seront adressés a une carte de
conversion Analogique/Numérique DAP 800 : 8 entrées analogiques unipolaires ou 4 entrées
analogiques bipolaire. L'échantillonnage est fixé a 2,5 Hz ce qui semble compatible avec les
temps de réponse des thermocouples (0,5 seconde a 90%). Le systeme est multitache et
travaille en temps réel, les données sont traitées sous un langage Turbo Basic 3 et enregistrées

dans des fichiers directement exploitables par des bases de données de type EXCEL.

]

P7 (fond d'empreinte} ‘

|

@ Sude de Tempiratare (TpS sonde de anrface)

= Captrur de pression

|
|
|
|

Fig 3.6 : Choix des points d'enregistrement de températures.
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Les signaux des capteurs de pression maticre dans la buse ct 'outillage, de pression
hydraulique de la presse, de la vitesse de remplissage, de la position de la vis. ainsi que ceux
des jauges de déformation de I'outillage sont dirigés vers un analyscur de transitoires
TEKTRONIX TESTLAB équipé de trois cartes 25AA1 et une carte 25AAS5. Chacune de ces
cartes peut acquérir soit quatre signaux différentiels (seize pour la carte AAS), soit deux
signaux simples (huit pour la carte AA5). Chaque voie de mesure est réglable en amplitude de
signal offset. Elle est reliée a un convertisseur analogique digital et a une mémoire de 256 Ko
de 12 bits. La fréquence d'acquisition est déterminée par l'horloge interne du systéme ou
extérieurement. Le déclenchement de l'acquisition peut étre réalisé avec trigger sur une des
voies de mesure. Nous avons choisi de déclencher l'acquisition par le signal de syncro
injection délivré par la presse. La fréquence d'échantillonnage est fixée a 3 ms sur chaque
voie. Le schéma de principe du systéme d'acquisition de mesures mis en place est représenté

sur la figure 3.7.

Multireg Siemens

@ of Earcaitrement des tempirarures
of

Aemdire de commande

Py e de plastification - injectios
L
tempcrstre matire E k—J
o Qq g
Iesser FSTEOENTERC m& T
——
s }
KOXX K59
\elerelelele Jl) Trenmmms RS,

predtion Vi
pression hydruubque

xymera injection

anplificatenrs de crge

Asalysenr e srnsitoires Tekteanis Testlab
Feartex 25AAT 4 ourte 2544

AU

Fig 3.7 : Schéma du systéme d'acquisition mis en place

3.2. Les principes du dépouillement

3.2.1. Analyse des enregistrements de températures

Les enregistrements de températures sont utilisés tout d'abord afin de s'assurer de la
stabilité du processus de fabrication. En effet, au démarrage de chaque série de moulage les
températures de masse et de paroi évoluent avant de se stabiliser autour d'unc valeur moyenne.
Cette phase transitoire nécessite le moulage d'une quinzaine de pieces en général. On s'assure

d'avoir atteint le régime stationnaire avant de réaliser les enregistrements.
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Les températures évoluent de fagon importante durant le cycle d'injection, les
températures maximales étant obtenues pendant la phase de remplissage. Nous avons choisi
de définir la température d'outillage par la température moyenne enregistrée sur un cycle. La

figure 3.8 est une illustration type de ces enregistrements.

Afemps

w1 stabilisation

Température

Fig.3.8 : Enregistrement type des températures lors de I'injection.

3.2.2. Analyse des enregistrements de pressions

Les enregistrements de pression sont exploités a plusieurs niveaux:

- détermination du temps de fin de remplissage
- détermination des temps de passage devant les différents capteurs
- détermination des pressions de fin de remplissage

- détermination des temps de figeage

3.2.2.1.  Détermination des temps de fin de remplissage

Elle est directement réalisée sur I'analyseur de transitoire TEKTRONIX qui permet un
certain nombre de traitements simples des courbes enregistrées. En particulier. il permet de
calculer et de tracer 1'évolution de la dérivée par rapport au temps d'un des signaux acquis.
Nous avons, aprés avoir testé d'autres méthodes, choisi de définir le temps de fin de
remplissage tf comme l'instant ou la courbe dérivée du dernier capteur (P7) change
brutalement de pente. Ce temps est en fait relatif puisqu'il est compté a partir du
déclenchement de l'acquisition et/ou de I'injection qui est réalisé légerement avant le début du
remplissage de I'empreinte (il dépend du temps de réponse de la commande de la presse). 11

sera donc a corriger apres détermination du temps effectif de début de remplissage.
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La figure 3.9 montre un exemple représentatif de cette opération :

Temps de fin de remplissage
déterminé a partir du déclenchement de I'acquisition

CF L5555 s ;

MR 5598 mz

hiedow Jize
1258 mz

)
0
1
t
0
i
'
]
]
]
[]
1
'
65 0
1
1
1
1
B

——

Dérivée du signal du dernier capteur de pression

Fig.3.9 : Détermination du temps de fin de remplissage.
3.2.2.2.  Détermination des temps de passage devant les différents capteurs

Elle est également réalisée directement sur l'analyseur de transitoire. Les courbes de
pression sont affichées a 1'écran, et les temps de passage t; sont déterminés sur ces courbes
avec une précision de plus ou moins trois points d'acquisition par un curseur. La figure 3.10

montre un exemple de cette défermination:

fin de templissage tf

temps de r
Onitz par div
200 taz
.00 ;
capteur P1 i
dpteur P2 i
¢

captefr P7

P4 —

PANEL  UNITS DELEAY  VOLTS  ZOOM  POSITION  FORMAT
Locatinn___ Nows qLocation _ Nwtes

1 2m 4617 5 6Mms

2 Nhan 156

3 286 ms [

4 e 2349

temps correspondant ti déterminé a partir
du déclenchement de I'acquisition

—— repére courbe

Enregistrement des signaux des capteurs de pression maticre

Fig.3.10 : Détermination des temps de passage devant les différents capteurs.
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3.2.2.3.  Détermination des débits volumiques.

Le débit volumique moyen Qmoy est calculé a partir du temps de fin de remplissage,
du temps de passage devant le premier capteur de pression et le volume compris entre le

premier capteur et la fin de I'empreinte :

volume compris entre P, et la fin de I'empreinte 7},
Ornoy = -

3.2.2.4.  Détermination des pressions de fin de remplissage

Elle est réalisée a partir des enregistrements de pressions sur lesquels apparait en
particulier le temps de fin de remplissage déterminé plus haut. On trace en ce point la
tangente a chacune des courbes. L'intersection de cette tangente avec la verticale au temps de
remplissage correspond a la pression de fin de remplissage. La figure 3.11 montre un exemple

de cette détermination.

Pression ( bars) fin de¢ remplissage
500 1 l
400 capteur P3
1 / \ angentes aux
300

—

) k /courhcs de pression

capteur P1 -
200 |—— capteur P2 /)i
o
=

100 ////7/ /

et

capteur P7 /

] ]
-2 0 2 4 6 8
temps ( secondes)

)

Fig.3.11: Détermination des pressions de fin de remplissage.

3.2.2.5.  Détermination des temps de figeage

Elle est directement tirée des courbes de pressions et correspond au changement de
pente de la courbe dans la phase de refroidissement du polymere (figure 3.12). Le temps de
figeage peut s'extrapoler a partir de la courbe dérivée pour une plus grande précision. A partir
de l'ensemble des enregistrement il est alors possible de définir localement les temps de

figeage dans la piece.
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Evolution de la Pression matiére en fonction du temps
Boitier Ulong Polypropyléne, DK600/200 VPJ.
(Capteur 5)

400 e
350 :
300
250
200 |
150
100 :
50

Temps de figeage

Pression (Bar)

Temps (seconde)

Fig 3.12 : Détermination du temps de figeage

3.3. Définition du matériel de mesures dimensionnelles et géométriques

Nous devons séparer les matériels de mesure en fonction de la définition des phases
expérimentales de cette étude. En fait, il s'agit dans un premier temps de mener une étude
préliminaire destinée a sélectionner les variables d'entrée caractéristiques des grandeurs
mesurées. Pour cette premiére partie nous allons utiliser des moyens de mesure simples qui
serviront a élaborer les méthodes de contréle et a évaluer les matériels. I.a seconde phase
expérimentale basée sur les résultats de l'étude préliminaire utilisera des matériels plus

sophistiqués donc plus lourds a mettre en oeuvre.

3.3.1 Description du matériel et méthodes de mesure de |'étude préliminaire
3.3.1.1.  Mesure des retraits et post - retraits

Il s'agit dun contréle dimensionnel de la piece moulée. On peut distinguer quatre
grandeurs caractéristiques : la longueur, la largeur, la hauteur et I'épaisseur de la piéce. Sur ces
quatre grandeurs nous n'en retenons dans un premier temps que deux . la largeur et I'épaisseur
de la face supérieure (prise au niveau du capteur P5) qui peuvent facilement étre mesurées au
moyen de matériels de mesure conventionnels tels que pied a coulisse ¢t micrometre. Le
matériel de mesure sélectionné est un matériel de marque MITUTOYO dont les

caractéristiques sont reprises dans le tableau suivant :

Pieds a coulisse série 500/312 Micrometre série 293/151
Gamme de mesure 0-200 mm 0-23 mm
Résolution 0,01 mm 0.001 mm
Erreur de mesure +/- 0,02 mm - 1775 pm
Répétabilité 0,01 mm I

Tab 3.5 : Caractéristiques principales des matériels de mesure.
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Pour les deux autres grandeurs (la longueur et la hauteur de la pi¢ce) nous ne pouvons
les prendre en considération en dehors du boitier complet. En effet, les piéces injectées
comportent des déformations géométriques parfois importantes, il faudrait connaitre
exactement la déformation de la pi¢ce pour calculer une longueur développée et une hauteur
équivalente (figure 3.13). On introduirait alors une incertitude supplémentaire apportée par la
précision du calcul. Une autre solution consisterait a déformer la pié¢ce pour lui rendre sa
configuration géométrique originale comme dans le cas de plaques ot I'on impose la planéité
pour la mesure dimensionnelle. Dans le cas qui nous concerne il nous est impossible d'utiliser
cette méthode sans risquer d'induire des déformations résiduelles supplémentaires qui

pourraient géner par la suite I'appréciation de la déformée des pieces.

Longueur réelle du hoitier

Hauteur équivalente.

A

Fig 3.13 : Etude dimensionnelle sur la longueur et la hauteur du boitier.
3.3.1.2.  Mesure des déformations

La mesure des déformations des boitiers injectés se heurte a deux difficultés majeures,
d'une part la grande déformabilité des piéces qui implique des pressions de contact
relativement faibles pour ne pas accroitre les déformations, et d'autre part la faible dureté
superficielle du matériau qui rend difficile toute mesure avec contact. On peut ajouter aussi les

difficultés liées au positionnement de la pi¢ce, donc a la répétabilité des mesures.
Plusieurs solutions sont offertes pour effectuer les mesures :

- L'utilisation d'une machine a mesurer tridimensionnelle équipée d'une cellule de
mesure sans contact de type laser. Cette solution est séduisante puisqu'elle offre 'avantage de
pouvoir accéder a toutes les faces de la piece sans induire de déformations supplémentaires
liées a la pression du capteur et a la dureté superficielle de l'objet mesuré. Par contre, elle
nécessite un étalonnage délicat puisque le signal délivré par le capteur laser dépend
directement du matériau mesuré par sa nature chimique, sa couleur. son ¢tat de surface et sa
brillance.

- La seconde solution reprend I'utilisation d'une machine a mesurer tridimensionnelle

mais équipée, cette fois, d'un micro palpeur. On conserve l'avantage de ['accessibilité mais on
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se heurte aux problémes de déformation et de dureté superficielle dépendant de la souplesse
de la machine et de la forme du palpeur.

- Il existe enfin une troisi¢éme solution qui réside dans !'utilisation de capteurs de
position mesurant l'altitude des points d'un plan de la piéce par rapport a un plan de référence.
L'avantage principal réside dans un dispositif simple et rapide a mettre en place. Les
inconvénients restent la déformation des pieces par les palpeurs et l'influence de la dureté

superficielle du matériau.

Pour I'étude préliminaire qui consiste a mettre en évidence le niveau d'influence des
conditions de transformation sur les déformations et retraits, nous allons isoler le plan de
déformation principal a savoir le plan supérieur du boitier pour le controle du gauchissement.
Nous choisirons la troisiéme solution qui nous donnera une mesure relative de la déformation.
Nous allons privilégier la reproductibilit¢ des mesures au détriment de la précision. Le
dispositif de mesure se compose alors de six capteurs de position a transformateur différentiel
de type IFELEC L50 de résolution infinie, d'une linéarité égale a +/- 0.2 % de la pleine
échelle. Ils délivrent leurs signaux a une série de six tiroirs de mesure IFELEC 11. Les

capteurs sont montés sur un portique parallele au plan de référence.

La piece a mesurer est placée dans un dispositif d'indexage composé d'un appui
cylindrique latéral, d'un appui plan longitudinal qui assure deux points d'appui, d'un appui
plan inférieur servant de surface de référence et d'un dispositif de serrage constitué d'un appui

mobile actionné par un ressort (figure 3.14).

3

SCrrage

latéral

Fig 3.14 : Schéma de principe du montage

Les mesures sont réalisées sur une demie piéce, les capteurs de position relévent les six
niveaux hl a h6, par translation une seconde série de mesures reléve les niveaux h7 a h12
comme l'indique la figure 3.15. La position relative des capteurs par rapport & la piéce entre

les deux séries de mesures est donnée par un comparateur fixé sur le bati.
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Comparateur

Fig 3.15 : Schéma de principe de la mesure de gauchissement de la face supérieure

Par retournement de la piéce on reléve douze nouveaux points définissant alors un
ensemble de 24 points d'altitude qui caractérisent le plan supérieur du boitier assimilé ici a un
parallélépipéde déformé. Pour comparer les différents essais réalisés, on utilise une grandeur
caractéristique de la déformation du plan a travers un calcul du volume déformé de la piéce
représenté par l'écart entre le volume du parallélépipéde déformé et celui du méme

parallélépipéde non déformé (figure 3.16).

3 : calcul du volume déformé

Fig 3.16 : Principe du calcul de la grandeur caractéristique de I'état de déformation

Cette solution , bien qu'offrant I'avantage de rendre compte de 1'é¢tat de déformation
globale de la piéce présente l'inconvénient d'induire des erreurs de position:
- position de mesure des points variable selon la longueur de la piece.

- définition du plan de référence.
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Pour définir le volume déformé, on recalcule d'abord des points intermédiaires
entre les points de mesure pour obtenir d'une maniére plus précise l'allure des courbures de
déformation selon les axes principaux du plan (X,Y) par des méthodes de lissage de type

Splines 2 dimensions. Dans un second temps, on calcule le volume par des systémes

d'intégration du type de la méthode des trapezes (figure 3.17).

ELEMENT dv

dv = dx.dy.dhmoy

V=% dv

dhmoy

Fig 3.17 : Calcul du volume d'un parall¢lépipede déformé

3.3.2. Description générale du matériel et des méthodes de mesure

A T'exception de I'étude préliminaire, les controles dimensionnels et géométriques des
piéces seront réalisés par une machine a mesurer tridimensionnelle selon un schéma
d'acquisition préétabli. C'est une machine trois axes équipée d'un micropalpeur a téte

sphérique de diamétre 3 mm, la précision de position en volume est de +/- 5 pum.

3.3.2.1.  Mesure des retraits et post-retraits

Pour satisfaire aux exigences du contrdle dimensionnel, nous avons réalisé un montage

meétrologique conventionnel 6 points (figure 3.18) :

- 3 points d'appui pour le plan inférieur,
- 2 points d'appui longitudinaux,
- 1 point d'appui latéral.
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Fig 3.18 : Montage métrologique 6 points.

Les cotes de référence servant de base a I'étude des retraits sont obtenues a partir de
points caractéristiques relevés sur les bords du boitier. Connaissant la position de ces points
dans un repére cartésien (x,y,z) et 'angle d'inclinaison entre deux points d'un méme bord, un
calcul interpole la position cartésienne aux extrémités de la piece comme le montre la figure
3.19. La précision de mesure calculée sur 5 échantillons est de -+/- 0.008 mm, les résultats
corroborent les relevés réalisés au micrométre a la précision de mesure pres (résolution 0,01

mm dans la gamme considérée).

Fig 3.19 : Extrapolation des c6tes sur le boitier & partir des mesures tridimensionnelles.

Les mesures ainsi relevées sont alors comparées aux mesures effectuées sur la matrice

du moule selon la méme démarche.

3.3.2.2.  Mesure des déformations

La matrice, le poingon et les piéces injectées font l'objet d'unc série de relevés
géométriques tridimensionnels qui définissent un maillage dans un repere cartésien d'axes X,
Y, Z. Les fichiers de points ainsi obtenu sont ensuite exploités pour définir le défaut de forme

des faces de la piece selon deux méthodes d'exploitation :
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- La premiere méthode est couramment utilisée pour apprécier la planéité des marbres.
On dispose au départ de deux grandeurs, d'une part les coordonnées du point dans le repére (x,
y, z) et d'autre part de I'écart de ce point de mesure par rapport au méme point mesuré sur
I'empreinte qui sert ici de référence. Ce qui permet par comparaison de connaitre le
déplacement du point sur un axe donné et d'absorber les éventuels défauts de la matrice
puisque nous travaillons sur des écarts. Les points formant les extrémités de chaque diagonale
du plan considéré sont amenés au méme niveau. On détermine ainsi un plan de référence
délimité par des points A', B', C' et D' avec de nouvelles coordonnées ( figure 3.20). Par ligne
et par colonne chaque point de mesure est ramené sur le plan de référence comme I'indique la
figure 3.21, les points aux nouvelles coordonnées ainsi définies sont ensuite comparés en
altitude par rapport au point le plus bas calculé. On obtient ainsi le détaut de forme de la face
étudiée et son défaut de planéité qui englobe le défaut de forme et le gauchissement de la

piece.

hed LAt

N S B

Définition d'un nouveau plan de référence
Dl

B

lod

Fig 3.20 : Définition du plan de référence.

A C
AM
c
A b
AR B2 *
D

Fig 3.21 : Principe du calcul des points.

- La seconde méthode est une méthode numérique qui consiste & calculer le plan des

moindres carrés a partir des points de mesure et d'évaluer la position de ces points par rapport
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au plan. Cette méthode offre l'avantage de fournir non seulement le défaut de planéité de la
face considérée mais aussi d'accéder au défaut de forme caractérisé par I'inclinaison du plan
des moindres carrés par rapport aux axes du repére. Le détaut de forme traduit une
déformation globale de la pi¢ce, l'inclinaison du plan moyen peut prendre quatre
configurations. On peut également déterminer le gauchissement ou vrillage de la face étudiée
en mesurant |'écart d'altitude entre les points situés aux quatre angles de la face. Pour résumer
et bien définir 'ensemble du vocabulaire conventionnel que nous utiliserons ultérieurement, la

figure 3.22 montre les différents cas de figure dans l'interprétation des résultats.

DEFAUT DE PLANEITE D'UNE FACE

-

00,0090
XABRREERRARS

0.0, :m

>0,

DEFORMEE X, Y : INCLINAISONS DU PLAN MOYEN (X.Z) ¢t (V.Z,

GAUCHISSEMENT OU VRILLAGE

1o

Fig 3.22 : Caractérisation des défauts de forme.

La précision de mesure est caractérisée par deux notions : la répétabilité ou la précision
du processus de mise en forme et la répétabilité ou la précision du procédé de mesure. Nous
avons, pour le premier cas, prélevé cing échantillons représentatifs de cinq cycles de moulage
consécutifs aux conditions de mise en oeuvre identiques et calculé l'erreur due au procédé de
mise en forme (tableau 3.6). Pour la seconde grandeur, nous avons prélevé un échantillon du
lot précédent et répété cinq fois la méthode complete de mesure. l'erreur due aux relevés
métrologiques est donnée par le tableau 3.7. Il faut noter que les déformées peuvent prendre

des valeurs négatives selon la direction de I'inclinaison par rapport a la rétérence (figure 3.22).
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On calcule alors l'inclinaison moyenne du plan compte tenu de ce changement de signe et non

pas en valeur absolue qui ne traduirait pas le changement éventuel de forme.

Référence Planéité Déformée/x | Déformée/y
1/5d 3.822 1.45E-03 -3,941-03
2/5d 4079 1.67E-03 244E-03
3/5d 3,739 1,61E-03 -2,93E-04
4/5d 4,078 1,85E-03 3,39k-03
5/5d 4,018 2,22E-03 4.171-04

Moyenne 3.947 1,76E-03 4.03k-04

Ecart type 1,57E-01 2,93E-04 2.85E-03

Erreur = +/- 7,02E-02 1,31E-04 1.27E-03

Tab 3.6 : Estimation de I'erreur due a la mise en oeuvre

Référence Planéité Déformée/x | Déformée/y
1 3.602 9,25E-04 -6,04E-04
2 3,697 9,56E-04 -9.851:-04
3 3.589 8.560k-04 -3.74E-03
4 3,502 ~9,98E-04 8.6TE-04
5 3.509 9,74E-04 3.61E-04
Moyenne 3,580 9,42E-04 -8.201--04
Ecart type 7,94E-02 5,49E-05 1.79E-03
Erreur =+/- 3.55E-02 ~2,46E-05 8.015-04

Tab 3.7 : Estimation de l'erreur due a la mesure.

3.4. Définition du matériel de mesure des tensions locales

34.1 Mesure de l'orientation moléculaire par dichroisme IR
Le dichroisme infra-rouge, (Cf chapitre 1 p54), donne accés au second moment de la
fonction de distribution d'orientation globale dans le matériau. Cette méthode permet en outre
d'étudier l'orientation des phases amorphe et cristalline séparément grice aux bandes
d'absorption caractéristiques de chaque polymeére [78.79]. On peut alors déterminer
expérimentalement les taux de cristallinité par dosage quantitatif sur certaines bandes

d'absorption qui n'apparaissent qu'en phase cristalline [80 & 82].

Le spectre d'absorption du polypropyléne a fait l'objet de nombreuses études qui ont
permis de déterminer l'attribution de chaque pic. Le tableau 3.8 donne un exemple de
l'ensemble des bandes particuli¢res du polypropyléne [81], elles caractérisent les bandes
d'absorption cristalline et amorphe pour un polymeére non orienté, mono orienté et fondu, elles

sont tirées de mesures par diffraction de rayons X.
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Normul state Orientated state Melted state
Wave Wave Wave -~ .
number Rela- o ber Dichroism number ~ Rela- Classifi-
_ tive tive cation
A& inten- A& A& A& inten- by
Y N® sty Y N Y Nt Y N sity a,¢,1
3200 m —
3152 m —
2980 2972 “(Ih
2060 —_
vvs 29350 (L)
vb 2920 -
2882 (L)
2845 238148 —
23U E] 2730 1
2640 wm —
1462 vvs 1462 —_ 1458 vVs 7
1379 vvs 1379 (L) 1377 vvs i
1366 msh 1366 (L) (1366) (sh) (¢)
1333 1328 wsh 1334 132 — L (1333) (=h) (c)
1312 1304 sm 1311 130¢ || I c
1306 1297 wsh 1303 1297 L L — . c
1262 1255 sm 1260 1255 |\ I 1238 1255 m i
1222 1220 mw 1221 1220 — L — — 2
1170 1167 vs 1168 1167 || - — c
1158 1155 wmeh 1156 1155 1 L 1183 1155 wvs “
1105 1104 mw 1105 1104 L — — 1104 ¢
1048 1045 mw 1047 1045 ! P - = c

1036
1000 998 wva 1000 998 il
il

l 1002 998 vwsh P

976 973 vs 976 973 974 073 vs i
043 041 mw 942 941 L L - - ¢
900 899 s 900 899 1 1 (900) (893) (b) (¢)
843 S4l vs 843 841 | i — — c
809 808 s 810 809 L 1 810 (813) mb (¢}

Tab 3.8 : Bandes d'absorption caractéristiques du PP, (a) de I'état amorphe, (c) de I'état cristallin, (i) bandes
d'intensité constante avec la température ; les dichroismes // et L sont déterminés a partir des intensités
dans les deux directions de la polarisation de la lumiére; les intensités relatives sont : m pour medium,

s pour strong, w pour wide, h pour high, b pour broad et v pour very[81].

Les mesures sont éffectuées sur des coupes microtomes de 10 mm x 6 mm x 20 um
prélevées dans l'épaisseur d'un échantillon découpé dans les pieces (figurc 3.23), les bandes
caractéristiques sont choisies a partir des résultats d'une étude antéricure menéde avec le méme

matériau sur des disques injectés [26], soit :

- 973 em-! pour la phase amorphe o aucune valeur de o n'est donnée dans la
littérature,
-998 cm~! pour la phase cristalline avec une valeur de o de 18°.

- 1168 cm-! pour la phase mixte avec o=0°.

Le spectre d'absorption IR est obtenu grace a un spectrophotometre IR a transformée
de Fourier de marque PERKIN ELMER (type 1720X). Les coupes microtomes sont fixées sur
un porte échantillon muni d'un polariseur. On réalise une mesure d'absorbance pour chaque
bande caractéristique, parallélement et perpendiculairement au sens de ['écoulement du

polymeére préalablement repéré.
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Cas d'une géométrie boitier ouvert

0 ALIMENTATION
®: @ - NAPPE
B e

Fig 3.23. : Prélévement et repérage des échantillons sur les piéces pour les mesures en dichroisme IR

L'erreur de mesure est calculée sur neuf mesures consécutives comprenant le
positionnement de 1'échantillon sur le polariseur (tableau 3.9)

1198 908

< P2 (cosB) > ] < P2 (cosd) > | (D(973)-1)/(D(973)+2)] (D(998)-1)/(D(998)+2)
Moyenne = 0,216 0,302 0,184 0,258
c = 2,50E-03|  7,05E-03 6,23E-03 6,04E-03
[Erreur : 8,33E-04]  2,35E-03 2,08E-03 2,01E-03

Tab 3.9 : Estimation de I'erreur expérimentale sur le calcul de la fonction d'orientation.

3.4.2. Mesure des contraintes d'origine thermique par DAI

C'est une technique d'évaluation des contraintes résiduelles d'ordre thermique mise au
point par P. DELBARRE [26] (Cf Chapitre 1 § 6.3.5.) qui se basc sur des mesures de
dilatométrie réalisées sur des coupes microtomes de 2 mm x 0,5 mm x 20 um pélevées sur des

échantillons 10 mm x 6 mm découpés sur la piece suivant I'axe d'écoulement ct repérés selon
le schéma suivant :

Nota : Les chiffres représenient la position des mesnres en dicraisvime 11
Cas d'une géométrie boitier ouvert

ALIMENTATION
® ® NAPPE
D ( B A
10 3 40 ‘
P il ———
65 ‘l 65 »

Fig 3.24. : Prélévement et repérage des échantillons sur les piéces pour les mesures en DAI

111



CHAPITRE 3 : Moyens généraux et conditions expérimentales

La coupe est placée entre deux lamelles de verre dans unc platine chauffante de
marque METTLER FP-80, disposée sous un microscope optique en transmission JENAPOL
U de ZEISS IENA (figure 3.25). Une caméra TTL de marque COHU transmet l'image a un
analyseur d'image de type VISILOG dont le role est de :

- fixer I'image originale pour travailler en mode binaire,
- éliminer les défauts (tiches, poussiéres,...) et mesure de l'aire de I'échantillon,

- traiter la mesure.

Le traitement est réalisé sur des images de 512x512 pixels. le systéme est sensible a
une variation de 1 pixel. Des mesures successives sur un €chantillon en équilibre thermique
ont montré une variation de surface de 0,005% a 0,01% de la valeur moyenne, ce qui nous
conduit a une précision de 0,02% sur le calcul de exx. On a montré d'autre part grace a des
mesures sur des échantillons recuits exempts de contrainte que la coupe n'induit aucune
contrainte suppémentaire dans la mesure ou la lame du microtome conserve toutes ses qualités
(< 30 coupes). La vitesse de chauffage n'influence pas la mesure (décalage des courbes

inférieur a la précision de mesure) jusque 15°C/min, la vitesse est fixée a 5°C/min [26].

_ STUDY OF THE DILATGMETRICAL BEHAYIOUR
THROUGHOUT A PART THICK“E;S

Principle - Method

.

Fig 3.25 : Dispositif expérimental de mesure par DAI [26].

3.5. Choix des conditions opératoires et des grandeurs caractéristiques
3.5.1. Choix du matériau transformeé

Nous avons choisi d'utiliser un polymere semi-cristallin. en l'occurrence le

polypropyléne, dont les propriétés et le caractere structural serviront a cffectuer quelques

112



CHAPITRE 3 : Moyens généraux et conditions expérimentales

comparaisons avec certaines études antérieures. C'est un polypropylénc commercialisé par
APPRYL de référence 3050 MNI1 dont les principales caractéristiques physiques et
thermiques sont présentées dans le tableau 3.10.

masse conductivité chaleur température | température
volumique a | thermique a | spécifique a | température de | température | movenne moyenne
matériau | température | température | température | ramollissement | de figeage | d'injection | d'outillage
d'injection | d'injection | d'injection

kg/m3 W/ m*°C | J/kg°C °C °C °C °C

PP 753 0.20 2678 151 167 250 40

Tab.3.10 : Caractéristiques principales du polypropyléne 3050MNI.

La viscosité de cisaillement du polymere a été mesurée aux températures de
transformation choisies suivant la norme NFT 51-560. Le rhéometre capillaire utilisé est un
GOETTFERT 2001 équipé de filieres capillaires de diametre 0.5 mm et de rapports
longueur/diametre de 10, 20 et 30 permettant les corrections de BAGLEY et de

RABINOWITCH. Les courbes rhéologiques sont présentées sur la figure suivante :

viscosité { Pa.s)

1E+04

— 2300

T1E+03

- 250 |

= 2W°C

1E+H2

TE+M

i Sl
1E+00 L

TE+H0 1E+61 1E+I2 1E+13 TEHI4 TE+HOR
gradient de vitesse ( s-1)

Fig 3.26 : courbes rhéologiques du Polypropylene 3050MN
3.5.2. Choix des grandeurs expérimentales

Les paramétres de transformation retenus pour réaliser cette étude sont sélectionnés a
partir des résultats de l'étude paramétrique préliminaire dont ['objectif est de metire en
évidence les paramétres directeurs contrdlant les grandeurs macroscopiques des retraits et

déformations.

Cette phase expérimentale est élaborée a partir d'un plan d'expériences sur six facteurs
principaux avec deux modalités, soit un plan factoriel 20 représentant 64 expériences a raison
de cing échantillons par expérience. Les facteurs sont classés par ordre de facilité d'action et

leurs niveaux sont définis a partir d'un réglage optimal basé sur les préconisations de la fiche
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technique du fournisseur de mati¢re premiére. Les hypothéses d'interprétation sont les
suivantes :

- les interactions du troisieme ordre ou d'ordre supérieur sont considérées comme
négligeables,

- si deux effets sont faibles, on suppose que leur interaction est faible également,

- on suppose une variation lin€aire de I'effet entre les deux niveaux.

Sur la base de I'étude bibliographique (¢ 4.5. Chap.l), nous retenons les facteurs

suivants ;

1 - Vitesse de remplissage 20 - 80 mm/s

2 - Temps de post - remplissage 10 - 25 secondes

3 - Temps de refroidissement 5 - 20 secondes

4 - Loi de post - remplissage BFH - BFP

5 - Température moyenne de la mati¢re dans la buse 230 - 270°C

6 - Température de I'outillage (poingon / matrice) 30/50°C - 10/60°C

Nous avons privilégié I'étude de l'influence de la loi de post-remplissage a celle du
niveau de pression qui a fait 'objet de nombreuses études, dans le but de mesurer l'effet d'une
histoire mécanique locale controlée sur les grandeurs de sortie. Parmi les paramétres de
transformation le temps d'entre cycles a une importance prépondérante sur les déformations
puisqu'il agit directement sur les conditions initiales thermiques du cycle suivant dans la
mesure ou un allongement du temps dentre cycles permet une évacuation calorifique
supplémentaire par les circuits de refroidissement, la température initiale de I'empreinte sera
plus basse. Ce temps d'entre-cycles est fixé en se plagant dans des conditions industrielles de
production c'est & dire en respectant aussi bien la productivité que le confort du manipulateur.
I1 débute a l'ouverture du moule et se termine dés la commande de fermeture ce qui nous

donne un temps d'entre cycle de 10 secondes.

Les grandeurs de sortie de ce plan factoriel sont les retraits ¢t post-retraits tels que
nous les avons définis au chapitre 1 § 2, et les déformations avant ¢t aprés traitement
thermique de recuit par la notion de volume déformé (§3.3.1.2 chup.3). Pour les mesures de
stabilité dimensionnelle, une étude antérieure a mis en évidence l'influence du couple durée et
intensité du traitement thermique de recuit, nous proposons alors de fixer les conditions

opératoires sur la base d'un traitement d'une durée de 5 heures a 120 °C.

L'influence des facteurs sur les variations dimensionnelles des boitiers est présentée

sur la figure 3.27. On remarque I'effet prépondérant du temps de post- remplissage et de la
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température d'outillage. En superposition, on montre les effets sur le retrait en épaisseur qui
laissent apparaitre l'influence du temps de maintien mais diminuent fortement les effets de la
température de l'outillage. Les phénomeénes particuliers tels que les effets de cristallisation

sont probablement a 1'origine de cette modification de niveau d'influence.

ETUDE DU RETRAIT SUR BOITIER Polypropylene

1: Vitesse d'injection

: Temps de maintien

: Temps de refroidissement
: Loide post remplissage

. Température matiére

D gy B VN

: Température Outillage

(liée ala dissymétrie)

INFLUENCE DU
FACTEUR
ECHELLE 100

FACTEUR ETUDIE

Fig 3.27 : Etude dimensionnelle aprés moulage.

En ce qui concerne le post-retrait (figure 3.28), on note I'importance de la régulation
thermique de l'outillage et du temps de refroidissement. En superposition comme pour le
retrait nous avons tracé le niveau d'influence des facteurs sur le post-retrait en épaisseur. Nous
pouvons noter l'effet prédominant du temps de refroidissement qui intervient sur l'aspect

structural de la piéce.

ETUDE DU POST-RETRAIT SUR BOITIER
Polypropyléne

1 :Vitesse injection

2 : Temps de maintien

3 : Temps de refroidissement
4 : Loide post-remplissage

100

80
5 :Température matiére
60
40

20}

6 : Température outillage

(lice ala dissymetia}

INFLUENCE DU
FACTEUR
ECHELLE 100

POST-RETRAIT EPAISSEUR
POST-RETRAIT SUR LA
LARGEUR

FACTEUR ETUDIE

Fig 3.28 : Etude dimensionnelle apres recuit.

Lorsqu'on s'interesse a la déformation géométrique des picces. on remarque que le
temps de séjour dans le moule et la température de I'outillage sont les tacteurs prépondérants

de la grandeur étudiée, la vitesse n'intervenant qu'apreés le recuit (figure 3.29).
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ETUDE DES DEFORMATIONS SUR BOITIER

(lige a la dissymétne)

Polypropyléne
1: Vitesse d'injection
2: Temps de maintien
100
S - 3: Temps de refroidissement
S xS 80 4: Loide postremplissage
%) a wr §: Température matiére
uzJ 5 = 6 : Température Outillage
Lt

ST
i %o
Z W

" DEFORMATIONS APRES T THERMIQUE
EFORMATIONS APRES MOULAGE

FACTEUR ETUDIE

Fig 3.29 : Etude géométrique avant et apres recuit.

Parmi les interactions significatives on releve :

Aprés moulage Apres recuit
Dimensionnel | Temps de post-remplissage < > température matiére. Temps de post remplissage <> temps de

Temps de post-remplissage < > temps de refroidissement. | refroidissement.

Temps de post-remplissage < > température outillage. Vitesse d'injection - -- température outillage.

Géométrique | Temps de post-remplissage <> température maticre Temps de post-remplissage <> temps de
Temps de post-remplissage <> temps de refroidissement |refroidissement.

Vitesse de remplissage < > température matiére Vitesse d'injection - -~ température outillage.

Temps de refroidissement <> température matiére

Tab 3.11 : Etude des interactions sur la précision et la stabilité dimensionnelle des pieces

Cela nous conduit donc a retenir trois facteurs principaux pour développer notre
programme de recherche, soit :

- Le temps de post-remplissage 10 - 25 secondes
- Le temps de refroidissement 5 - 20 secondes
- La température d'outillage 50/50°C - 10/60°C

Les autres paramétres resteront fixes et placés au niveau bas. Nous retenons un
pilotage sur une pression de polymeére dans I'empreinte qui améliore nettement la dispersion

des résultats puisque I'écart type sur les grandeurs mesurées diminue en moyenne de I'ordre de
20%.
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Le programme d'essais s'établit alors de la fagon suivante :

Expérience Temps de post- Temps de Température
remplissage (1) refroidissement (2) outillage (3)
1 -1 -1 -1
2 1 -1 -1
3 -1 ! -1
4 1 1 -1
5 -1 -1 I
6 1 -1 !
7 -1 1 I
8 ] 1 |
Niveau -1 10 secondes 5 secondes 50/50 °C
Niveau +1 25 secondes 20 secondes 10/60 °C

Tab 3.12 : Schéma expérimental de la seconde phase.
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CHAPITRE 4 :

RESULTATS EXPERIMENTAUX

4.1. Introduction

L'étude expérimentale de base sera menée sur le boitier ouvert avec une alimentation
nappe tel que présenté figure 3.6 p96. Dans une premiere phase, nous étudierons l'influence
des parametres de mise en oeuvre par des mesures dimensionnelles et géométriques post-
moulage et post-recuit. Puis dans les cas les plus significatifs nous examinerons l'influence de
la géométrie et du mode d'alimentation de la piece. L'ensemble nous servira alors de support

pour l'interprétation des résultats et pour I'évaluation d'un code de calcul commercial.

4.2. Comportement du boitier ouvert avec alimentation en nappe

Nous allons nous intéresser aux variations dimensionnelles de la largeur de la piéce,
'étude préliminaire nous ayant montré que le contrdle de I'épaisseur révélait des différences
importantes aussi bien en terme de tendances que du point de vue quantitatif. Il est clair que
les phénomenes mis en jeu sur cette dimension sont fondamentalement différents de ceux des
autres grandeurs et dépendent en grande partie de la recristallisation du polymere. Des études
menées sur des éprouvettes ISO1 ont d'ailleurs mis en €évidence ces écarts entre les valeurs de
retrait sur I'épaisseur et celles relevées sur les autres dimensions, donnant dans certains cas des

retraits nuls voire négatifs selon les conditions de transformation [26].

D'autre part, nous avons vu qu'une mesure de hauteur ou de longueur pour cette
géométrie s'avere peu précise dans la mesure ol l'incertitude liée & la déformation des pieces
est trop importante pour exploiter correctement les résultats. Le critére de déformation semble

mieux adapté dans ce cas pour traduire la variation dimensionnelle du boiticr.
4.2.1. Analyse dimensionnelle aprés moulage

Les résultats expérimentaux présentés sur la figure 4.1 montrent une nette dissymétrie
des retraits entre les deux extrémités de la piece. On reléve en effet des écarts de 30 2 40 %
entre I'alimentation et le fond d'empreinte. On note également l'influence de la température de
régulation thermique de l'outillage, en particulier en fond d'empreinte. confirmant ainsi
l'influence des vitesses de refroidissement sur l'épaisseur de la couche solide durant la

compensation volumique [39].
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RETRAIT AU MOULAGE SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE

2,060 2.085

RETRAIT %

10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE

M tm10/r5 coté alim 01 tm25/tr5 coté alim & tm10Ar20 coté alim O tm25/r20 coté alim
B tm10/Ar5 O tm25/r5 tm10/Ar20 O tm25/tr20

Fig 4.1 : Analyse générale du retrait au moulage

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors mainticn).

La dissymétrie des retraits se met en évidence par l'élude des cnregistrements de
pressions dans l'empreinte. On constate en effet une différence significative entre I'histoire
mécanique subie par le polymere pendant la phase de maintien entre les deux extrémités. La
figure 4.2 en est un exemple particulicrement représentatif, la perte de charge entre le fond
d'empreinte au moment de sa solidification et I'entrée du plan supérieur est de l'ordre de 125

bar, de telle sorte que la compensation volumique de la piece ne sera pas identique.

Evolution de la pression dans I'empreinte

Boitier ouvert polypropyléne alimenté en nappe.
{ Touti : 50/50 °C,tm : 10 s, tr: 5 s)

400 ———— ——_———— S
350 e ——iFigeage fond
:,i 300 g T A | [ -~
8 250 ‘ e = \ T
E 200 Tf ‘.;,.1_.%‘4“— ~—-»<\}\
& 150 ‘ I ‘.mr\‘ —
S 100} s L
50 + bl !
] — : - + —
0 2 4 6 8 10

Temps (seconde)

Capteur 6 (entrée face supérieure) = = = Capteur7 (fohg 171>'-¢'51ﬁpre7{'l;l7é)

Fig 4.2 : Caractérisation de la dissymétrie mécanique entre les deux extrémités de piece.

L'amplitude s'accentue avec 'histoire thermique imposée a la piéce qui provoque un
déplacement du seuil de solidification et amplifie la perte de charge dans la mesure ot nous
sommes a pression imposée et contrdlée en entrée (asservissement de la phase de maintien sur
une pression polymere). Ainsi, a conditions opératoires identiques. une baisse des
températures de l'outillage montre une diminution de 13 % du temps de solidification et de

16% sur le niveau de pression au moment du figeage (figure 4.3).
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Evolution de la pression en fond d'empreinte

Boitier ouvert polypropyléne alimenté en nappe.
(tm:10s,tr:5s)

350 : -

L [ 7! L L Fi f ;50/50"0“ l

__ 300 ~7{Figeage fond 10/60°C Igeage ion T

5 250 ey T 1 I R
= 200 | ;

?5 150 f';?‘?u N | I
] i

3 1'\\. % * ;
g 1% 1 N ’

50 : LN AN _

] A :

0 — o — A t—| =: - — e e WO

0 2 4 6 8 10 12 14 16

Temps (seconde)

-

10/60°C = = = 50/50°C |

Fig 4.3 : Effet de la température de régulation thermique sur la solidification du fond d'empreinte.

L'augmentation de la durée de la phase de post-remplissage tend a diminuer les retraits
en particulier du coté de I'alimentation. L'effet est moins marqué en fond d'empreinte (figures
4.4 et 4.5). L'incidence du temps de refroidissement est plus modéré notamment au niveau de
la nappe surtout pour des temps de maintien faibles (figures 4.6 et 4.7). Cela semble logique
au regard de la configuration de I'empreinte puisque, si le fond de piece évolue librement lors
du retrait, I'entrée voit le sien bloqué par la géométrie de la nappe d'alimentation pendant son
refroidissement dans le moule.

RETRAIT AUMOULAGE SUR LA LARGEUR DU BOTTER oUvERT T RETRAIT AU MOULAGE SURTALARGEUR DY BOMER-OUVERT

POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE
Influence du temps de post. i i 5 du temps de post- i idhis 20
P S —-— 2,500 e e et

RETRAIT %
RETRAIT %

10%60°C 50/50°C 10/60°C 50/50 C
TEMPERATURE OUTILLAGE TEMPERATURE OUTILLAGE
[W 70 secondes coté aiim 025 secondes cate alim G 10 secondes "0 25 secondes | [m'10 secondes coté alim T 25 secondes coté aiim £ 10 secondes 025 !
Fig 4.4 : Influence du temps de post-remplissage Fig 4.5 : Intluence du temps de post-remplissage
temps de refroidissement minimal temps de refroidissement maximal
RETRAIT AUMOULAGE SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT RETRAIT AU MOULAGE SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE
Infiuence du temps de i post. fi 10 o du temps de el po: i 25
107 2080
2,000 +
® 2
= £ 1500 1
g g
m ‘!‘—J 1,000 1
o -3
0,500
0,000 + -
50/50°C 10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE TEMPERATURE OQUTILLAGE
[ W5 secondes coté alim 020 secondes coté alim G § secondes O 20 secondes | [m5 secondes cote atim 0 20 s coté alim ©35 20 !
Fig 4.6 : Influence du temps de refroidissement Fig 4.7 : Influence du temps de refroidissement
temps de post-remplissage minimal temps de post-remplissage maximal
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L'homogénéité des variations dimensionnelles étant un critére de qualité important en
p

injection, on peut s'intéresser a l'incidence des parametres de transformation sur les

dimensions de la piece aux extrémités.

La durée de refroidissement accentue les écarts dimensionnels entre I'alimentation et le
fond d'empreinte pour un moule régulé a 50°C (figure 4.8). L'allongement du temps d'action
de la phase de post-remplissage favorise la dispersion (figure 4.9). A I'inverse, une dissymétrie
de refroidissement de la piece a 10°C/60°C induit une diminution de I'écart dimensionnel

entre ses extrémités lorsque la durée de refroidissement augmente, d'autant plus rapide que le

temps de post-remplissage est élevé (figure 4.8).

Ecart %

ECAR:T DE RETRAIT AUMOULAGE ENTRE LES EXTREMITES
DU BOITIER QUVERT POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE
(effet du refroidissement)

TEMPS DE REFROIDISSEMENT (seconde)

—«— tm 10 secondes 50/50°C - o- - tm 25 secondes 50/50°C |
--o~- tm 10 secondes 10/60°C ---a--- tm 25 secondes 10/60°C |

Fig 4.8 : Effet du temps de refroidissement dans le moule sur la dissymétrie des retraits.

D'une maniere générale, une augmentation de la durée du maintien en pression

accentue les écarts dimensionnels entre les extrémités quelles que soient les conditions de

transformation (figure 4.9).

ECART DE RETRAIT AU MOULAGE ENTRE LES EXTREMITES
DU BOITIER OUVERT POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE
(effet du temps de post-remplissage)

100 )
: mmmm e T T T —-—-=----0 87
S %0 e e R o
e 60 gpr o= - | — ‘ i .o
§ 40— | e - s
w 20 38,5 ‘ 3 o
° ‘
10 15 20 ”s

TEMPS DE POST- REMPLISSAGE (seconde)

| —e— tr 5 secondes 50/50°C - -o-- tr 20 secondes 50/50°C
| --e-- tr 5 secondes 10/60°C  ---»-- Ir 20 secondes 10/60°C

Fig 4.9 : Effet de la durée du maintien sur la dissymétrie des retraits.
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L'étude des pertes de charge d'un segment de la piece situé entre l'entrée du plan
supérieur et le fond d'empreinte et délimité par les capteurs P6 et P7 (c¢f figure 3.6), indique
qu'elles restent peu sensibles aux temps d'action de chaque paramétre (figures 4.10 et 4.11).
En conséquence, on peut conclure que les écarts de retrait relevés sur les piéces (fig4.1) sont
principalement tributaires de l'histoire thermique locale (conditions initiales, vitesses de

refroidissement, températures d'éjection).

Perte de charge entre I'entrée du plan et le fond d'empreinte Perte de charge entre I'enfrée du plan et ie fond d'empreinte
Bohtier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale. Boftier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale,
{ Touti: 1060 °C) (T outi : 50/50 *C)
200 S 200 e
ﬂ\‘ | 1
T 150 S T 150
- / | \ 2
o ! M a
g 100 * g 100 r
S o $
g % o 4 so
o o, / ]
&g o ——+ d o
] & ] : ®
50 . 50
Temps (seconde) Temps (seconde)
[ on10%% e - - - - 10w — g0 [— nnml}g;l;;ﬁiirgf-: 70::1%20——:“&@]

1.

Fig 4.10 : Perte de charge entre les extrémités de piece Fig 4.11 : Perte de charge entre les extrémités de piece

Régulation dissymétrique du moule Régulation symétrique du moule

Pour mettre en évidence des effets thermiques, nous avons réalisé une série d'essais en
abaissant les températures d'outillage, d'une part pour diminuer l'amplitude de la dissymétrie
thermique avec une régulation a 10/30°C, d'autre part pour mesurer l'influence d'une baisse
globale de température de moute pour des expériences a 30/30°C (figure 4.12).

RETRAIT AU MOULAGE SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE.

tm—— | Alimentation - *—m—*
2,000 < e -~

1,800 ——n-—
1,600
1,400 |
1,200
1,000 4
0,800
0,600
0,400 -

RETRAIT %

0,200 J
0,000 4
10/30°C 10/60°C
TEMPERATURE OUTILLAGE
(W tm10/tr5 coté alim 0 tm25/tr5 coté alim tm10/tr20 coté alim D) tm25/tr20 coté alim’
{E tm10/tr5 O tm25/tr5 B tm10/tr20 B tm25/tr20

Fig 4.12 : Influence de 'amplitude de la dissymétrie de régulation sur le retrait au moulage.

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors maintien)

La diminution de 1'écart de température entre les parois de 'empreinte entraine une
dépendance moins marquée des retraits vis a vis des parametres expérimentaux, notamment

un abaissement de l'effet du temps de maintien (figure 4.12). Nous constatons d'autre part une
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augmentation du retrait localisée principalement en fond d'empreinte qui peut étre attribuée a
une baisse de rendement du nourrissement de la piece dans la phase de maintien. En effet,
I'abaissement de 30°C de la température de la matrice accroit les vitesses de refroidissement et
par conséquent les pertes de charge entre les extrémités de la piece (figure 4.13), et se traduit

également par une solidification plus rapide en particulier en fond d'empreinte (figure 4.14).

Perte de charge enfre I'entrée du plan et le fond d'empreinte Evolution de 1a pression en fond d'empreinte
Boftier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale. Boftier ouvert polypropyiene alimenté en nappe longitudinale.
( Temps da post-remplis 25s, 5s) ( de la o stric ‘aue, Post. i 25 5. refroidis 5s)

. | - S A
o A ST N e e
3 4 m | § 250 Il T !
s 150 4 TN 2 TS ‘
® yd // | \\2 £ 1 =
% 100 :,/f T '\\ T B 150 ] ;
§ 50 / j’ﬁl/"‘ { "‘; \& g 100 ‘ RS R
T % N L —

A i A so
0 12 1 0 ‘ T
50 0 2 4 1 8 10 12
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Fig 4.13 : Effet de la dissymétrie de la régulation Fig 4.14 : Effet de la dissymétrie de la régulation

sur la perte de charge entre les extrémités de la piece sur le temps de solidification du fond d'empreinte.

Une diminution globale de la température d'outillage a tendance a réduire les retraits ce
qui corrobore les tendances relevées dans la littérature (cf Chapitrel §4.5). la sensibilité a la
durée de refroidissement dans le moule sous et hors pression ne semble pas affectée (figure
4.15).

RETRAIT AU MOULAGE SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE

2,500 gl AN | gy - g0 ettt lmeriation gt F g
1,941 1,033 1,987 2,060 2.085
2,000 raos iS4 1. -
2
= 1,500
<
1,000 A
= 1,000
s o4
0,500 -
0,000 A =1
30/30°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE
B tm10/tr5 coté alim O tm25/tr5 coté alim @ tm10/tr20 coté alim O tm25/tr20 coté alim’
B tm10/tr5 01 tm25/tr5 @ tm10/tr20 @masir20

Fig 4.15 : Influence de la baisse de température de régulation sur le retrait au moulage.

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors maintien)

De la méme manicre que précédemment, un abaissement de la température d'outillage
amplifie la perte de charge entre les extrémités (figure 4.16) et réduit le temps d'action de la
pression de maintien (figure 4.17). L'efficacité du nourrissement de la piéce doit alors

également en étre affectée, pourtant les effets sont différents.
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Perte de charge entre I'entrée du plan et le fond d'empreinte Evolution de la pression en fond d'empreinte
Botier ouvert Polypropyiéne, alimenté en nappe longitudinale. Boitier ouvert polypropyiéne alimenté en nappe longitudinale.
( Temps de post- i 25's, refroid 5s) { dela Post-rermpiis 25, ick 5s)
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Fig 4.16 : Effet de la température de régulation Fig 4.17 : Effet de la température de régulation
sur la perte de charge entre les extrémités de la piéce sur le temps de solidification du fond d'empreinte.

En résumé, d'une maniére générale une baisse de la température d'outillage modifie les
vitesses de solidification et entraine une chute plus rapide de la pression dans l'empreinte.
L'histoire thermomécanique du polymeére est affectée mais le résultat differe selon que 1'on
impose ou non une dissymétrie de refroidissement. En effet, dans le premier cas, l'effet
mécanique se présente comme le facteur prépondérant puisque toute amélioration du
rendement de la phase de post-remplissage (allongement du temps de solidification ou de la
durée de maintien en pression) induit une baisse du retrait au moulage. Dans le second cas, la
part attribuée au phénomene thermique semble plus importante dans la mesure ou le

rendement de la phase de post-remplissage ne se fait pas ressentir.

2.2.2. Analyse géométrique apres moulage

Nous rappelons pour ce chapitre les définitions des termes que nous allons employer
pour décrire I'état de déformation des picces (Cf chap 3 fig 3.22). Tout d'abord, nous allons
utiliser le terme de planéité qui définit 1'état de déformation globale d'un plan de la piéce
encadré entre deux plans paralleles dont I'écart est représenté par le point le plus haut et le
point le plus bas de la déformation. Nous parlerons ensuite de déformée qui traduit
l'inclinaison du plan considéré de la piece dans un repere cartésien selon deux axes
perpendiculaires x (sens longitudinal) et y (sens transversal). Ces données traduisent I'état de

déformation globale de la piéce. Enfin le gauchissement ou vrillage décrit une torsion de la

piece révélant ainsi un état de déformation particulier du boitier.

Nous allons nous intéresser aux modifications géométriques du plan principal de la
piece par un contrble de planéité que l'on assimilera a une fleche maximale du plan puisque

toutes les pieces montrent une déformation incurvée (figure 4.18).

La figure 4.18 montre les résultats de mesure du schéma expérimental. Elle indique

que l'écart thermique imposé entre les parois interne et externe apparait comme le facteur
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principal du défaut géométrique, corroborant les résultats relevés dans la littérature [26, 46,
107]. On reléeve également comme l'a souligné DENIZART [46], qu'un retroidissement
symétrique de la piece n'exclut pas les déformations puisque toutes les pieces présentent une

incurvation agissant dans le méme sens et que l'on peut attribuer a 'action des retraits.

L'effet du temps de maintien en pression est un facteur majeur qui contribue a la
précision géométrique de la piece qui est d'autant plus important que le temps de séjour dans
le moule est faible. La déformation minimale intervient pour une durée de conformation

(temps de post-remplissage + temps de refroidissement) élevée.

DEFORMATION AU MOULAGE DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE

4,000 2,822

PLANEITE mm

10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE

,,,,,,,

Fig 4.18 : Etude de planéité du boitier ouvert alimenté en nappe longitudinale

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors maintien).

La déformée du plan moyen de la piece due au gauchissement reste en valeur absolue
faible puisque l'ordre de grandeur est de 10-3 mm. Nous sommes ainsi plus confrontés a une
modification du rayon de courbure qu'a des phénomenes de vrillage (figure 4.19) qui

apparaissent néanmoins légérement avec une dissymétrie de refroidissement (figure 4.20).

DEFORMATION AU MOULAGE DU BOITIER OUVERT DEFORMATION AU MOULAGE DU BOMER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE POLYPROPYLENE ALINENTE EN NAFPPE

3,50E-03
3,00E03
2,50E03
2,00E-03
1,506-03
1,00E-03

5,00604 |
0,00E400 4

DEFORMEE/X mm

1060°C YS0°C

10/60°C
TEMPERATURE OUTILLAGE TEMPERATURE OUTILLAGE
"wimigts 0 tm2strs o ; ‘W mI0S D 455 8 tmi020 O 1220
Fig 4.19 : Déformée longitudinale de la piéce. Fig 4.20 : Déformée transversale de la pigce.
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Toutefois, en valeur relative, la déformée mesurée suivant I'axe d'écoulement parait
deux fois plus importante dans le cas d'une symétrie thermique de l'outillage. Ceci traduit
alors une déformation différente des flancs. Cela nous conduit par conséquent & considérer

deux types de déformations globales représentées schématiquement sur la tfigure 4.21.

Allure de la déformation pour une symétrie de refroidissenient

Plan de référence

Plan de référence

Fig 4.21 : Allure de la déformation des pieces en fonction des conditions thermiques imposées.

Lorsque les températures du moule sont diminuées, le défaut de planéité diminue et la
durée de post-remplissage est moins influente (figure 4.22), la vitesse de refroidissement agit

comme un allongement de la durée de conformation.

- DEFORMATION AU.MOULAGE DU BOITIER QUVERT S —
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE |
3,000 2.845.
2,500 -
£
E 2,000 1,608
1,565 g
= - 1,501
E 1,500 4
< 1,000 A
o
& 0,500
0,000 . a
30/30°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE
{Wtm10/tr5 T tm25/tr5 | tm10/tr20 Otm25/tr20 |
Fig 4.22 : Intluence de la température d'outillage sur la planéité.
(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors maintien)
4.2.3. Analyse dimensionnelle apres recuit

Les piéces ayant servi aux mesures dimensionnelle et géométrique sont soumises a un
traitement thermique de recuit de 5 heures a 120°C en étuve ventilée. Leur refroidissement

s'effectue en atmosphere controlée 2 23°C et S0% d'humidité relative.
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La stabilisation thermique révele la présence d'un post-retrait sur toutes les pieces dont
I'amplitude est directement liée aux conditions thermiques de transformation. On observe, en
effet, des valeurs plus faibles sur les échantillons transformés, avec une symétrie thermique de
I'outillage (50/50°C), qui ont été soumis aux vitesses de refroidissement les moins élevées
(figure 4.23).

POST-RETRAIT SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE

1,000 - sp-lncniticn o g {Fond .. Al catcrion . e Fnd ...
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POST-RETRAIT %

10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE

B tm10/tr5 coté alim  [1tm25/tr5 coté alim B tm10/tr20 coté alim O tm25/tr20 coté alim
B tm10/trs O tm2s/trs m tm10/r20 8 1m25/r20

Fig 4.23 : Analyse générale du post-retrait.

(tm : temps de maintien, tr . temps de refroidissement hors mainticn)

La durée du maintien dans la phase de post-remplissage conditionne la variation
dimensionnelle apreés le recuit. On note que l'augmentation de son temps d'action, majore
d'une maniere générale le post-retrait, d'autant plus que le refroidissement a été rapide (figures
4.24 et 4.25). Cet effet s'inverse du coté de l'alimentation en nappe lorsque le temps de
refroidissement est a sa valeur haute de 20 secondes (figure 4.25).

La durée de refroidissement manifeste des effets variables en fonction de la durée de la
phase de maintien et de la position de mesure. On observe néanmoins des comportements
similaires en fonction des parametres d'entrée. Ainsi du coté de la nappe d'alimentation le
post-retrait s'accroit avec la durée de refroidissement pour une phase de maintien faible, et
tend a diminuer pour une durée de maintien élevée. En fond d'empreinte le sens de variation

semble directement 1ié aux températures d'outillage (figures 4.26 et 4.27).

POST-AETRAIT SUR LA LARGEUR DU BOITER OUVERT POST-RETRAIT SURLA LARGEUR DU BOITER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE
Infi ps db post i Vi %5 seconcks Influence ck: termps de post- issage. refroic 20
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s o2 e —
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T 0800
5 0500+
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© 02001
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[m10 cowaim 025 coté alim O 10secondiss O 25 seconcks ook alim | 8 70 secorcs oot alim 01 25 ssoondes coté afim 1 10 secondss 0 25 seoondss ooté aim |
Fig 4.24 : Influence du temps de post-remplissage Fig 4.25 : Influence du temps de post-remplissage
temps de refroidissement minimal temps de refroidissement maximal
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POST-RETRAIT SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT POST-RETRAT SUR LA LARGEUR DU BOIIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALMENTE EN NAPPE LONGITUDINALE POLYPROPYLENE ALMENTE ENNAPPE LONGITUDINALE
tamps de refroid postremplis 10 b Influence du temps de refroid: post-remplissage 25
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Fig 4.26 : Influence du temps de refroidissement Fig 4.27 : Influence du temps de refroidissement
temps de post-remplissage minimal temps de post-remplissage maximal

Apres le traitement thermique I'écart dimensionnel entre l'entrée et le fond de piece
dépend également de son histoire thermomécanique. Ainsi, on constate qu'il augmente lorsque
la piece a subi une durée €levée de refroidissement avec une inversion de signe quand les
conditions thermiques sont symétriques (figure 4.28). L'effet du temps de post-remplissage est
différent selon l'histoire thermique, son augmentation avec une dissymétrie de refroidissement

tend a accroitre 1'écart dimensionnel aprés recuit alors que pour une symétrie cela semble le

diminuer (figure 4.29).
ECART DE POST-RETRAIT ENTRE LES EXTREMTES ECART DE POST-RETRAIT ENTRE LES EXTREMITES
DU BOTIER OUVERT POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE DU BOIMER OUVERT POL YPROP YLENE ALIVENTE EN NAPPE
(etfet dki refroidissement) (eflet du temps de post-remmplissage)
) 01
- b SR F o
T of v
ﬁ 20 w -20 7
-0 %01
5 10 15 bl 10 15 20 25
TEMPS DE REFROIDISSEMENT (seconde) TEMPS DE POST- REMPLISSAGE (seconde)
—+—tm 10 secondes S450°C - 0 tm 25 secondes 0/50°-C 1—o:zr_ésxmds' 5450 € - 0~ 1r 20 secandes 5450°C|
— - tm 10 secandes 10/60°C -~ & - tm 25 secondes 1V50°C) i~ % - fr5secondes 1060°C -+ Ir 20 secondes 1060°C]
Fig 4.28 : Effet de la durée de refroidissement Fig 4.29 : Effet de la durée de post-remplissage
sur l'écart dimensionnel entre les extrémités sur I'écart dimensionnel entre les extrémités
de la piéce aprés un recuit. de la piece apres un recuit

En comparaison avec les résultats obtenus aprés moulage, on remarque que la
dissymétrie dimensionnelle se réduit apres le traitement thermique a deux exceptions pres,
lorsque la piece a eu un temps de conformation court avec une symétrie de refroidissement, et

un temps de conformation long dans le cas inverse (figure 4.30).
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Ecart %
(fond-entrée)

ECART DIMENSIONNEL ENTRE L'ENTREE ET LE FOND DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE
(effet d'un recuit)

-57.5
10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE
W tm10/r5 Otm10/4r5 (recuit) B tm254r5 O tm25/r5 (recuit)
Btm10/Ar20 O tm10A4r20 (recuit) @ tm25/4r20 tm25/tr20 (recuit)

Fig 4.30 : Influence du traitement thermique sur la dissymétrie dimensionnelle entre les extrémités de la piéce.

En considérant le retrait total comme la somme algébrique du retrait au moulage et du
post-retrait, on montre que le traitement thermique uniformise les retraits de chaque coté de la

piece. Les conditions de moulage n'ont plus d'effets particuliers sur les résultats (figure 4.31).

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors maintien)

Seul subsiste un écart significatif entre l'entrée et le fond d'empreinte.

2,500

RETRAIT TOTAL SUR LA LARGEUR DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE

RETRAIT TOTAL %

2,000 4+——
1,500 +—
1,000
0,500 +

0,000 +

2,376

1637 1,604 1658
™ 1,51

10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE

|Wtm10/tr5 coté alim O tm25/tr5 coté alim @ tm10/tr20 coté alim [1tm25/tr20 coté alim |
|Etm10/tr5 O tm25/tr5 H tm10/tr20 tm25/tr20

Fig 4.31 : Retrait total sur boitier ouvert alimenté en nappe longitudinale.

4.2.4. An

D'une manieére générale, le traitement thermique amplifie la déformation de la piece
surtout quand elle a été€ soumise a un refroidissement dissymétrique (figure 4.32). Le recuit

participe a une certaine uniformisation de la déformation dans la mesure ot les paramétres de

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissenent hors maintien)

alyse géométrique apres recuit.

mise en oeuvre ne semblent plus influencer le résultat.
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DEFORMATION STABILISEE DU BOITIER OUVERT
POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE

6,000 4..]Muulagﬂ_> <—4Recm’t }—-—» W_» «@mﬁ>

4,902 4 755 4,882 4,945

PLANEITE mm

10/60°C 50/50°C
TEMPERATURE OUTILLAGE
W m10/tr5 Dtm25/rs tm10/tr20 Otmastr20

B tm10/tr5 recuit  Qtm25/tr5 recuit @ tm10/tr20 recuit B tm25/r20 recuit:

Fig 4.32 : Influence d'un recuit sur la planéité du boitier.

(tm : temps de maintien, tr : temps de refroidissement hors maintien)

La déformée du plan moyen de la picce augmente apres recuit dans la direction de
I'écoulement d'autant plus que la piece a été soumise a une dissymétrie de refroidissement
(figure 4.33). L'effet de vrillage représenté par la déformée suivant I'axe perpendiculaire a

I'écoulement unidirectionnel disparait totalement (figure 4.34).

DEFORMATION STABILISEE DU BOITIER OUVERT DEFORMATION STABILISEE DU BOITIER OUVERT
POL YPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE POLYPROPYLENE ALIMENTE EN NAPPE
5,00-00 oot { Mo |t KK et [ -0 e 400E-03 S T e - -
E 4,00E03 ! E 200803
i 3,50E-03 s 0,00E+00
K Pyorron SHINING — o He 2,00E-03 -
@ 2,00E-03 4 - H -4,00E-03
Q 1.50E031 | { Q -s00E03 L—— —
g 1,00E-03 4 = — g _8.00E-03 e —
5,00E04 | =N : !
0,00E+00 + 1,00E-02 . [OOSR
1o60°C S050°C 10060°C 50/50°C
“TEMPERATURE OUTILLAGE TEMPERATURE OUTILLAGE
Btmiors O tm2Sr5 B tm101r20 O tm25Ar20 j 5 @miotz2o Ttm25120
B mIOArS recuit O tm25ArS recull T tm10/20 recuit recult} 101120 recuit & tm26Ar20 recult
Fig 4.33 : Déformation longitudinale apres recuit. Fig 4.34 : déformation transversale aprés recuit

Pour compléter cette étude nous allons maintenant analyser l'incidence de la
configuration générale de I'objet en introduisant deux facteurs d'influence car d'un point de
vue industriel, cette étude se justifie car il n'existe & l'heure actuelle aucune regle de
conception sur le choix du type d'alimentation des pieéces qui gouverne pourtant la qualité
dimensionnelle. Le premier porte sur une modification de l'alimentation de la piece en
utilisant une entrée centrale par carotte (figure 3.3 p&2), transformant ainsi I'écoulement
unidirectionnel en écoulement radial lors du remplissage et les transferts de pression dans la
phase de maintien. L'autre modification est d'ordre purement géométrique et sera couplée au
facteur précédent. Elle consiste a rigidifier la piece en apportant des raidisseurs latéraux et a
créer ainsi un boitier fermé représentatif de la configuration géométrique d'un grand nombre

de pieces injectées.
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Sur la base des résultats précédents, nous pouvons sélectionner quelques cas
représentatifs d'une influence marquée des paramétres de transformation sur la précision et la
stabilité dimensionnelles et géométriques de notre piece. Les variations dimensionnelles étant
en régle générale maitrisée, nous nous intéresserons en particulier aux variations géométriques
de la piece dont les résultats pourront sevir de base d'interprétation et de validation du code de
calcul dans le chapitre suivant. Nous portons ainsi notre choix sur les conditions opératoires

ayant révélées une déformation minimale, maximale et moyenne de la piéce, soit :

Température de régulation | Temps de post-remplissage| Temps de refroidissement | Déformation
de I'outillage (tm) machine (tr)
50/50°C 10 secondes 5 secondes moyenne
50/50°C 25 secondes 20 secondes minimale
10/60°C 10 secondes 5 secondes maximale

Tab 4.1 : Conditions expérimentales retenues pour 'étude.

4.3. Influence du type d'alimentation du boitier ouvert

Pour réaliser des comparaisons avec l'alimentation en nappe longitudinale, il nous est
nécessaire d'identifier les deux extrémités de la piece de la méme fagon. Par convention nous
conserverons les notions de fond d'empreinte et d’alimentation pour localiser la position de la

mesure sur la piece comme le montre la figure 4.35.

% Alimentation centrale par carotte

Alimentation nappe

PTNT A
coté fond d'empreinte coté "alimentation

Fig 4.35 : Définition conventionnelle de la localisation des points de mesure des retraits et post-retraits.
4.3.1. Etude dimensionnelle aprés moulage
L'alimentation centrale de la piece apporte une meilleure répartition des retraits au

moulage due a la diminution de la longueur d'écoulement, en conservant toutefois une

dissymétrie entre ses extrémités (figure 4.36). On remarque que le retrait en fond d'empreinte
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diminue alors qu'a I'opposé on releve une certaine augmentation du taux. Le temps de post-
remplissage contribue a la baisse simultanée des retraits.

Retrait sur la largeur du boitier ouvert polypropyléne
Influence de l'alimentation de la piéce

2,085

1,887

T34 1814 T Ty 7ps

.
1,51 1.437

Retrait %

Nappe longitudinale Carotte

Mode d'alimentation

(W 10/60°C coté alim temps mini @S50/50°C colé alim temps mini W50/50°C colé alim temps maxi -
Q110/60°C coté fond temps mini [150/50°C coté fond temps mini C150/50°C coté fond ;’e,’lps,‘",i"",‘i

Fig 4.36 : Influence de I'alimentation de la piece sur le retrait au moulage des pieces.

(temps mini :tm 55, tr 10 s ; temps maxi : tm 25 s, tr 20 5)

L'examen des courbes de pressions montre dans le cas d'une alimentation centrale une
symétrie d'ecoulement entre les extrémités de la piece, la perte de charge est négligeable
(figure 4.37). On reléve d'autre part une élévation du temps de solidification de 2 secondes en
fond d'empreinte, similaire de chaque coté.

Evolution de la Pression matiére en fonction du temps |
Bottier ouvert Polypropyléne alimenté par carotte.
(T°outi: 50/50 °C,tm : 25 s, tr: 20 s)
400 T l { W - T
o~ 380 ——— = : ‘
© ' A D S
8 Jo0 | {
\ : T RS
& 200 : E
@ 150 5 ; —
E 100 1 :
50 -
I | PR B B
0 2 4 6 8 10 16
Temps (seconde)
I Capteur 6 (face supérieure coté "alim") - - - - Capteur 4 (face supérieure coté fo,{E)"_”.iZ . 7C‘va;;leur 7 (Ion:'f)i

Fig 4.37 : Enregistrements des pressions dans I'empreinte sur boitier ouvert alimenté par carotte.

L'influence des effets de la pression étant a priori €cartée, cela suppose que la
dissymétrie de retrait est tributaire de l'histoire thermique, d'autant plus que les retraits relevés
du coté de l'alimentation sont majorés alors que le niveau global de pression est plus élevé. Le
premier contrdle consiste a vérifier si cette dissymétrie n'est pas attribuable & la configuration
méme du systéme de régulation thermique de l'outillage, car l'entrée des fluides s'effectue par

le fond comme le montre la figure 4.38.
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Circuit de refroidissement de la matrice

Sens de circulation
du fluide de régulation

*

\\_—:—:.>

Circuit de refroidissement du poingon

Fig 4.38 : Représentation schématique du systeme de régulation thermique.

Nous disposons pour réaliser cette vérification d'un contréle de température donné par

des sondes placées en regard des capteurs de pression.

La superposition des graphes de température enregistrés entre les limites du plan
principal nous révele que I'échange thermique reste similaire quel que soit le mode
d'alimentation, le gradient thermique entre ces deux points est sensiblement identique de
l'odre de 2,5°C au pic. On note néanmoins une différence de +2,5°C au moment de l'éjection

pour l'alimentation par carotte (figures 4.39 et 4.40).

Réponse des thermocouples du pian principal coté nappe Réponse des thermocouples du plan principal coté fond
Boitier ouvart polypropyléne Boitier ouvert polypropylene
(Toutif : SO/50°C, tm : 258, tr: 208) {Toutit - 50/50°C, tm 25 5, tr - 2() s}
68 }
- %m\ I 4*”‘“-_{
g” / s = iR 1 : g
) o L & i — H
ERY 3 B | ~ 3
f ol d . H
iz T ||
£ N & = . ,_?} ! -
] % " faag
i 54 S e
54 : ° 1 20 30 10 50 60 70
0 10 20 30 40 50 &0 70 Tomps (secondes)
Temps (secondas)
{—— Alimentation carotte ~ » - Alimentation nappe | | == Alimenration carotte * - - Atmentation nappe |
Fig 4.39 : Evolution de la température coté nappe Fig 4.40 : Evolution de la température coté fond
Influence de l'alimentation de piéce Influence de l'alimentation de piéce

Pour étudier l'incidence du sens de circulation des fluides de régulation nous allons
nous placer dans les conditions extrémes de notre plan d'expérience en imposant des
températures d'outillage faibles, des temps de séjour courts et une perte de charge élevée entre
les extrémités de piéce, soit un moule a 10/60°C, un temps de maintien a 10 secondes, un
temps de refroidissement a 5 secondes et une alimentation en nappe longitudinale. Nous
allons modifier succéssivement les sens de circulation des fluides du poingon et de la matrice

comme le montre la figure 4.41 et mesurer le niveau d'influence sur le retrait au moulage.
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CONFIGURATION A : KULDSA
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Fig 4.41 : Configurations de la régulation thermique des essais complémentaires

Les résultats de cette étude laissent montre que le sens de circulation des fluides influe
sur les valeurs de retrait obtenues du coté de la nappe, le fond d'empreinte n'étant pas affecté
(figure 4.42). La température du fluide gouverne le niveau d'influence. Une modification du

sens de circulation du fluide froid est plus ressentie que celle du fluide chaud.

RETRAIT AUMOULAGE DU BOITIER OUVERT ALIMENTE EN NAPPE
Influence du sens de circulation des fluides de régulation
( To :10/60°C, tm : 10 secondes, tr 5 secondes)

1.817 T °

O Coté nappe |
0 Coté fond

Retrait %

A B C D
Réfence du sens de circulation des fluides

Fig 4.42 : Intluence du sens de circulation des fluides de régulation

sur le retrait au moulage du boftier alimenté en nappe longitudinale.

Un contrdle de température sur la sonde de surface indique un écart de I'ordre de 12°C
pour un changement du sens de régulation du fluide du poincon (figure 4.43) et un écart de

5°C sur la sonde Tp3 symétrique a la premiere (figure 4.41).
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INFLUENCE DU SENS DE CIRCULATION DES FLUIDES
SUR LA TEMPERATURE DE SURFACE
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Fig 4.43 : Influence du sens de circulation des fluides sur la température de surface TpS.

La configuration du syst¢me de refroidissement ne peut justifier seule la dissymétrie de
retrait obtenue entre les extrémités de piece. En effet, méme si on reléve des écarts de
température en modifiant le sens de circulation des fluides, I'influence sur les retraits est faible
du coté de l'alimentation et nulle en fond d'empreinte. Il serait nécessaire de décomposer

chaque phase du refroidissement de la piece pour comprendre le phénomene.
4.3.2. Etude géométrique aprés moulage

L'alimentation centrale de la piéce réduit considérablement sa déformation. La
dissymétrie de refroidissement est le facteur d'influence principal du défaut de planéité du
plan principal mais on observe comme dans le cas de I'alimentation en nappe longitudinale,
une convexité pour des conditions thermiques nominales symétriques. cependant moins
prononcée. La durée de conformation de la piece est un élément majeur de la précision
géométrique comme le montre la figure 4.44.

Déformation au moulage du boitier ouvert polypropyléne
Influence de I'alimentation de la piéce

3622
4,00 3451
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=
]
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Nappe Carotte
longitudinale

Mode d'alimentation

(@ 10/60°C temps mini 01 50/50°C temps mini [ 50/50°C temps maxi |

Fig 4.44 : Influence de I'alimentation de la piece sur le défaut de planéité.

(temps mini - tm 5, tr 10 s ; temps maxi . tm 25 s, 1r 20 5)
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La déformée est quasi inexistante, on note simplement une 1égére augmentation de la

déformée transverse de la piece dans le cas d'une dissymétrie thermique (figures 4.45 et 4.46).

Déformation au moulage du boitier ouvert polypropyléne Déformation au moulage du boitier ouvert polypropyléne
Influence de I'alimentation de Ia piéce Infiuence de I'alimentation de la piéce
= 3TER : —
E 300E®
< 23063
x 20E®
$ 1,50808
£ 10Em
5 500601
D 000600 3
B 500604
Neppe Carotte
longitudiale
Mode d alimentation Mode dalimentation
(8 1080 Crorgs min 0 DS Cranp il © 5050 Crers | [8 1087 C torpe i 0 050 tnps i © 5050 C terps e |
Fig 4.45 : Influence de 'alimentation de la piece Fig 4.46 : Influence de I'alimentation de la piece
sur la déformée longitudinale. sur ta déformée transversale.

(temps mini :tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi : tm 255, tr 20 s)
4.3.3. Etudes dimensionnelle et géométrique apreés recuit

Les post-retraits en fond d'empreinte sont faibles comparativement a ceux de
l'alimentation en nappe. L'effet du temps de conformation est particulierement marqué. La
dissymétrie de post-retrait entre les extrémités de piece évolue toujours dans le méme sens, on

ne remarque plus d'inversion de tendance avec la durée de conformation (figure 4.47).

Post-Retrait sur la largeur du boitier ouvert polypropyléne
Influence de I'alimentation de la piéce
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lD 10/60°C coté fond temps mini [150/50°C coté fond temps mini Q150/50°C coté fond temps maxi

Fig 4.47 : Influence de I'alimentation de la piéce sur le post-retrait.

(temps mini : tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi : tm 25 s, 1 20 s)

Le retrait total de la piece stabilisée ne présente plus d'écarts trés significatifs entre les
extrémités. On observe l'écart le plus marqué pour les pieces moulées avec une dissymétrie de
refroidissement (figure 4.48).
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injectée par carotte (figure 4.49), la déformée longitudinale est peu affectée (figure 4.50), on

note une amélioration de la déformée transversale sur les picces transtormées avec une

Le traitement thermique de recuit ne modifie pas le défaut de planéité de la piece

Retrait total sur la largeur du boftier ouvert polypropyléne
Infiuence de I'alimentation de la piéce
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Fig 4.48 : Influence de l'alimentation de la piece sur le retrait total.

(temps mini - tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi : tm 25 s, tr 20 5)

dissymétrie thermique (figure 4.51).

Déformation stabilisée du boitier ouvert polypropyléne
Influence de l'alimentation de Ia piéce
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Fig 4.49 : Influence de I'alimentation de la piéce sur la planéité apres recuit.

(temps mini :tm 5, tr 10 s, temps maxi . tn 25 s, 1r 20 5}

Déformation au moulage du boitier ouvert polypropyléne
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500603

400E03

3.00€03

200603

1.00E.03

Détormée/X (mm)

©0,00E400

00803 L

Nappe tongitudinate
Mode d'alimentation

Carotte

—

Fig 4.50 : Influence de I'alimentation de la piece

sur la déformée longitudinale apres recuit.
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Fig 4.51 : Influence de I'alimentation de la piece

sur la déformée transversale aprés recuit.
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4.4. Influence d'une modification géométrique (boitier fermé)
4.4.1. Etudes dimensionnelle et géométrique aprés moulage

L'analyse dimensionnelle du boitier complet montre que les retraits au moulage en
fond d'empreinte restent en valeur relative du méme ordre de grandeur que pour le boitier
ouvert. L'influence du temps de conformation de la piece semble plus marquée (figure 4.52).
Le retrait relevé du coté de la nappe d'alimentation est plus élevé. On retrouve comme dans le
cas de lalimentation centrale une amélioration de la symétric dimensionnelle entre les

extrémités de la picce.

Retrait sur la largeur du boitier PP alimenté en nappe longitudinale
Influence de la géométrie de Ia piéce
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Fig 4.52 : Influence de la géométrie de la piece sur le retrait au moulage.

(temps mini > tm 5 s, tr 105 ; temps maxi - tm 25 s, tr 20) 5)

On note une diminution des pertes de charge entre les extrémités de piece (figure 4.53)
ainsi qu'un allongement du temps de solidification malgré une augmentation du temps de

remplissage (figure 4.54) favorisant la compension volumique du fond de piéce.

Perte decharge ertrel'entrée duplanet le ford derrpreinte Evaluion de ta pression enfond demareinte
Buitier Polypropyiere dirrerté enrappe longitudinele, Buitier palyprapyiéne aiments en reppe longitudinale.
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Fig 4.53 : Influence de la géométrie sur la perte Fig 4.54 : Intluence de la géométrie sur la solidification
de charge entre les extrémités de la piece. du fond d'empreinte.
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Dans ce cas particulier de conformation de pi€ce, nous avons accés aux autres
grandeurs dimensionnelles telles que la longueur ou la hauteur qui peuvent étre mesurées sans
auginenter l'incertitude puisque les piéces subissent peu de déformations. A titre de
comparaison, nous allons nous intéresser aux retraits moyens mesurés selon les trois
dimensions du boitier représentant la moyenne arithmétique des retraits relevés aux extrémités
de la piece, I'écart type variant de 0,05% a 0,389%. On remarque alors une quasi isotropie des
retraits moyens au moulage en dépit du manque de degré de liberté sur certaines dimensions

lors de la variation dimensionnelle dans I'outillage (figure 4.55).

Retrait au moulage moyen aux extrémités de piéces
du Boitier fermé Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.

Retrait moyen %

Largeur longueur Hauteur

{W10/60°C tm 105/r 5 8 1 50/50°C tm 10 sAr 5 s @50/50°C tm 25 s/tr 205 |

Fig 4.55 : Etude dimensionnelle sur le boitier fermé : analyse des retraits moyens.

En ce qui concerne la précison géométrique de la piece, on observe peu de déformation
du plan supérieur, le défaut de planéité ne semble pas sensible aux modifications des
parametres d'entrée (figure 4.56). La piece ne subit pas de déformation notable suivant I'axe

d'écoulement (figure 4.57), mais montre un prédisposition au vrillage transverse (figure 4.58).

Déformation au moulage du boitier polypropyléne alimenté en nappe longitudinale
Influence de la géomélrie de la piéce

4.00 3527 S
*:

Planeité (mm)

Botier ouvert BoRier fermé

3 10/60°C temps mini 150/50°C temps mini & §0/50 °C temps maxi |

Fig 4.56 : Influence de la géométrie sur la déformation du plan de la piece.

(temps mini : tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi : tm 25 s, tr 20 5}
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Déformation au maulage du boitler polypropyléne Déformation au moulage du boitier palypropyléne
alimentd en nappe longitudinale alimenté en nappe longitudinale
Influence de a géomeétnie de I pidce Influence de in geometns ae i proce
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Fig 4.57 : Influence de la géométrie de la piece Fig 4.58 : Influence de la géométrie de la piéce
sur la déformée longitudinale. sur la déformée tranversale

(temps mini - tm 5s, tr 105 ; temps maxi : tm 25 s, tr 20 s}

On observe en revanche une déformation caractéristique en as de carreau du boitier
fermé avec une fleche maximale sitée environ au deux tiers de la piece. Le repere O représente
la nappe d'alimentation (figure 4.59). On constate une augmentation de la déformation des
flancs longitudinaux lorsque le temps de séjour diminue, la dissyméurie de refroidissement
déplace l'axe de la fleche maximale. La déformation du flanc transversal supportant la nappe
est peu marquée a l'inverse du fond de piece dont la fleche s'accentue avec le temps de
conformation. La thermique de refroidissement ne semble pas altérer la déformation (figure
4.60). Si on compare la déformation des éléments communs avec le boitier ouvert, on
remarque que l'adjonction d'éléments rigidificateurs représentés par les flancs longitudianux
influent particuli€rement sur la géométrie du fond de piece par V'action des retraits différentiels
aux angles. La nappe d'alimentation fait ici office de nervure rigidificatrice de 1'élément en

contrecarant l'effet de la variation volumique aux angles.

Déformation des flancs longitudinaux du Boitier fermé
Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.
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Fig 4.59 : Déformation des flancs longitudinaux du boitier fermé: écart / matrice

(temps mini :tm 5 s, tr 10 s, temps maxi : tm 25 s, tr 20 s)
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Déformation des flancs transversaux du Boitier fermé
Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.

2,00 ,
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Position sur la largeur
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{ --wm--Fond50/50°C temps mini - - O - - Nappe 50/50°C temps mini
‘ — 4 — Fond 50/50°C temps maxi — A — Nappe 50/50°C temps maxi

Fig 4.60 : Déformation des flancs transversaux du boftier fermé : écart / matrice

(temps mini : tm 5's, tr 10 s ; temps maxi . tm 25 s, tr 20 s)

Déformation des flancs transversaux du Boitier fermé Polypropylene alimenté en
nappe tongitudinale.
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Fig 4.61 : Effet de I'addition d'élément latéraux sur la déformation des tlancs tranversaux.

(temps mini : tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi : tmn 25 s, tr 20 5}

4.4.2. Etudes dimensionnelle et géométrique apres recuit

Les post-retraits sont dans I'ensemble assez équilibrés entre les extrémités de pieces et
en moyenne moins élevés que sur la géométrie ouverte. On observe le post-retrait minimum
sur les pieces qui ont été soumises a un refroidissement lent sur un temps de conformation

court, avec d'autre part une trés bonne symétrie dimensionnelle que I'on note également avec
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la dissymétrie thermique dans les mémes conditions de temps. L'écart maximal entre la nappe
et le fond d'empreinte apparait pour des temps de conformation longs (figure 4.62).

Post-Retrait sur la largeur du boitier PP alimenté en nappe longitudinale
Influence de la géométrie de la piéce

0389

Post-Retrait %

Boftier ouvert Boitier fermé

[W10/60°C coté alim temps mini & 50/50°C coté alim temps mini [ 50/50°C coté alim temps maxi
0 16/60°C coté fond temps mini [ 50/50°C coté fond temps mini T 50/50°C coté fond temps maxi:

Fig 4.62 : Influence de la géométrie sur le post-retrait.

(temps mini : tm 55, tr 10 s ; temps maxi : tm 25 s, tr 20 5)

Le retrait total montre une nette amélioration de I'équilibre dimensionnel des piéces.
On remarque toutefois des variations significatives du coté de la nappe d'alimentation alors

que le fond de piéce reste a un niveau constant de retrait quels que soient les parametres de

mottage (figure 4 63).

Retrait total sur la largeur du boitier PP alimenté en nappe longitudinale
Influence de I'alimentation de la piéce
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|
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Boitier ouvert Boitier fermé

[W10/80°C coté alim temps mini B 50/50°C coté alim temps mini W 50/50°C coté alim temps maxi
D 10/60°C coté fond temps mini D 50/50°C coté fond temps mini 8 50/50°C coté fond temps maxi:

Fig 4.63 : Influence de la géométrie sur le retrait total des boitiers.

(temps mini > tm 5 s, tr 10 5 ; temps maxi : tm 25 s, r 20 s)

La stabilisation thermique affecte peu le défaut de planéité des pieces a I'exception du

cas de dissymétrie thermique ot I'on note une accentuation de plus de 95% du défaut (figure
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4.64). La déformée longitudinale s'amplifie pour les temps de séjour faibles et dans le cas de
dissymétrie de refroidissement (figure 4.65). La déformée transversale s'accentue dans le
méme cas de figure et diminue pour les autres d'autant plus que le temps de conformation est
élevé (figure 4.66).

Déformation stabilisée du boitier polypropyléne alimenté en nappe longitudinale
Influence de la géométrie de la piéce

Planeité (mm)

Boitier ouvert Boitier fermé

3 10/60°C temps mini moulage 0 50/50°C temps mini moulage B 50/50°C lemps ‘maxi moulage’
W 10/60°C temps mini recuit [150/50°C temps mini recuit [ 50/50°C temps maxi recuit |

Fig 4.64 : Influence de la géométrie de la piece sur la planéité apres recuit.

(temps mini - tm S s, tr 10 s ; temps maxi - tm 25 s, tr 20 s)
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Fig 4.65 : Influence de la géométrie de la piece Fig 4.66 : Influence de la géométrie de la pigce

sur la déformée longitudinale apres recuit. sur la déformée transversale apres recuit.

(temps mini : tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi . tm 25 5, tr 20 5}

L'allure générale de la déformation des flancs du boitier est conservée, on note une
amplification de l'effet en " as de carreau " provodué par le post-retrait. Le défaut de forme est
principalement localisé sur les flancs longitudinaux dans le premier tiers de la piece comme le
montre la figure 4.67. Les flancs transversaux ne subissent qu'un déplacement par rapport a

I'empreinte qui caractérise le post-retrait.
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Ecart de déformation des flancs longitudinaux du Boitier fermé

Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.
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Fig 4.67 : Ecart de déformation des flancs longitudinaux apres traitement thermique.

(temps mini > tm 5 s, tr 10 s ; temps maxi : tm 25 s, tr 20 5}

4.5. Synthese générale des résultats expérimentaux

L'analyse expérimentale des retraits au moulage avec l'alimentation en nappe
longitudinale nous a révélé une dissymétrie dimensionnelle entre 'alimentation et le fond
d'empreinte. Nous avons pu établir que cet écart est imputable a la perte de charge developpée
lors de la phase de maintien, qui est d'autant plus élevée que le refroidissement est intense. En
outre, nous avons montré que l'augmentation de la durée de la compensation volumique
la piece ol l'effet de nourrissement est prépondérant. Le refroidissement hors pression dans
I'empreinte a un effet plus modéré a 'entrée de la piece dans la mesure ou la géométrie de la
queue de carpe empéche son retrait libre. L'importance de la part thermique ou mécanique sur
le retrait au moulage dépend des vitesses de solidification locales mises en jeu qui influencent
la restructuration locale du polymere, et releve par conséquent de la configuration générale du

refroidissement.

Nous avons mis en évidence la nette influence d'un écoulement radial central sur les
retraits et déformations. L'écoulement uniforme et équilibré du polymeére par rapport a 'axe de
symétrie de la piece pendant le remplissage de l'empreinte, et I'équilibre thermodynamique
dans la phase de post-remplissage corrigent en grande partie la dissymétrie de retrait entre les
extrémités des pieces que nous avons pu rencontrer avec un écoulement undirectionnel
imposé par une alimentation latérale. Il persiste néanmoins un écart dont l'origine semble étre
exclusivement d'ordre thermique et sans doute influencé également par un certain manque de
degré de libert€ au niveau de l'alimentation ou existe un talon de 2 mm de longueur. La
décomposition phase par phase de la variation dimensionnelle lors du refroidissement devrait

lever cette ambiguité.
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L'adjonction des flancs longitudinaux réduit de la méme maniére l'anisotropie des
retraits par une diminution des pertes de charges et une augmentation de la durée de
compensation volumique de l'empreinte, on a pu remarquer un quasi isotropie des retraits

moyens dans les trois dimensions de la pi¢ce.

L'analyse géométrique a montré que les pi€ces présentent une déformation résiduelle
malgré la symétrie de refroidissement qui leur a été imposée lors de la transformation,
confimant ainsi les résultats relevés dans la littérature [26,46,107]. Cette deformation convexe
s'amplifie lorsque l'on applique une dissymétrie de refroidissement entre la matrice et le
poincon, le sens de la déformation dépend du signe de l'écart de température comme l'ont
montré des études sur des disques injectés et est orientée vers la face chaude [26]. On
remarque d'autre part que le temps de conformation dans I'empreinte (durée du maintien et du

refroidissement) gouverne la déformation.

L'équilibrage des pressions dans la piece, couplé a la durée de conformation sont les
facteurs primordiaux de la précision géométrique comme le confirme les résultats de
l'alimentation par carotte centrale. L'effet rigidificateur des flancs longitudinaux permet de
conserver la géométrie globale du boitier quels que soient les parametres de transformation, en
revanche on observe une déformation en "as de carreau" caractéristique de ce type de

géométrie.

D'une maniére générale, le traitement thermique de recuit induit une stabilisation
dimensionnelle et géométrique des pieces en uniformisant leurs dimensions quelle que soit
leur histoire thermomécanique. En revanche, il accroit aussi bien le retrait de la piece que son
défaut de forme de maniere d'autant plus marquée que la piece présente des dissymétries. Il
sera donc nécessaire de déterminer si nous sommes confrontés & une restructuration
superficielle ou globale du matériau, notamment en controlant le gradient de cristallinité dans

I'épaisseur avant et aprés recuit.
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CHAPITRE 5 :

INTERPRETATIONS

5.1. Introduction

L'exploitation des résultats expérimentaux s'établira selon trois axes principaux. Dans
un premier temps, on s'intéressera a quantifier le retrait au moulage du boitier ouvert. On
choisira de mener la discussion a partir des résultats obtenus avec I'alimentation centrale par
carotte dans le but de mettre en évidence, par une étude thermodynamique du cycle d'injection

I'hétérogénéité de retrait au moulage que nous avons mesurée entre les extrémités de la piéce.

L'axe d'interprétation principal sera consacré a I'étude des relations entre la
déformation des pieces et les tensions internes locales, notamment en évaluant I'incidence de
la dissymétrie de structure par une €tude du couplage des tensions d'ordre thermique et de
l'orientation moléculaire lors d'une variation de la température. Le choix du cas expérimental
se porte sur le boitier ouvert alimenté en nappe et se justifie par I'existance d'un écoulement
unidirectionnel engendré par la nappe d'alimentation de la piece induit des gradients
d'orientations moléculaires, et par conséquent une anisotropic et hétérogénéité structurale,
capable d'influencer sa déformation. Le cas particulier d'une piece moulée avec une

dissymétrie de refroidissement servira & confirmer les hypothéses d'interprétation.

La derniere partie de la discussion sera consacrée a la comparaison cntre les résultats
d'un calcul des déformées par un code de calcul commercial et les valeurs expérimentales , ot
nous aborderons une analyse en termes d'écarts et d'interprétations entre la simulation et

I'expérience, notamment apres intégration de nos données.

5.2. Etude du retrait par une analyse thermodynamique des hoitiers injectés

Il s'agit ici d'interpréter, du moins en tendance, 'hétérogéncité des retraits au moulage
observés expérimentalement sur différentes configurations du boitier et pour laquelle deux
origines sont envisagées. La premiere correspond & une différence de parcours
thermodynamique appliqué au polymere lors du cycle de transformation. On replacera alors
dans un diagramme PVT le parcours thermodynamique moyen du polymere aux points de
mesure et on tentera d'estimer la part respective des phénomeénes thermiques et mécaniques
sur le retrait au moulage. La deuxieéme origine est supposée directement lide & la premiére, se
base sur une différence de morphologie de la matiere induite par la géométrie locale et liée

aux orientations. On mesurera donc les taux de cristallinité¢ du polymeére en certains points
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particuliers du boiter et on estimera l'effet de cette hétérogénéité de structure sur le retrait au
moulage.

L'analyse sera conduite dans le cas particulier du boitier a alimentation centrale injecté
avec une régulation thermique symétrique a 50°C, pour lequel on a relevé une dissymétrie de
retrait sur la largeur entre ce qui est appelé par convention le "fond" ¢t "l'alimentation”,
malgré une évolution quasi indentique des pressions de part et d'autre de l'axe de symétrie de

la piece (figure 5.1).

€ 65 ,i : 65 >|

{ Alimentation centx;ule par carotte

Alimentation nappe
P7 ]
Tpd
‘«———Points de mesure du retrai
< 160

<

coté 'fond" d'empreinte coté "alimentagion’

Fig 5.1 : Détinition des points conventionnels d'analyse thermomécanigue.
5.2.1. Analyse thermodynamique

Pour mener a bien cette analyse, il est nécessaire de connaitre Ihistoire
thermodynamique moyenne du polymere aux points de mesure pendant le c¢ycle d'injection. Or
le moule n'est pas instrumenté a ces positions particulieres. On s'intéressera donc aux points
instrumentés les plus proches de ceux de mesure du retrait, a savoir les limites du plan
supérieur de la piéce, caractérisés par les capteurs de pression P6 ct P4 et les sondes de

température Tp6 et Tp4 (figure 5.1).

Les enregistrements de pression (figure 5.2) montrent que la pression maximale
mesurée par les capteurs 2 la surface de I'empreinte est de 350 bars. Or la pression de maintien
théorique (pression hydraulique x rapport de surface vérin hydraulique/vis) est de 510 bars.
Deux hypothéses permettent d'expliquer cette différence : soit le transfert de charge entre la
pression d'huile dans le vérin d'injection et la matiére dans l'empreinte n'est pas intégral
(pertes de charge du systeme), soit (et/ou) la pression au niveau de la peau est plus faible qu'en
coeur.

La pression enregistrée en buse (500 bars), et une étude antérieure menée sur les
mémes équipements industriels [132] indiquent que la premiere hypothése est la plus
vraisemblable. C'est pourquoi dans la suite de I'étude, on admet que la gaine solide transmet

intégralement la pression du polymere fondu. Ainsi, la pression mesurée en surface par le
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capteur sera la méme que celle que l'on mesurerait a coeur si cela était possible, en tout point
de la section transversale de la piece.

Evolution de la Pression matiére aux extrémités du plan principal
Boitier ouvert Polypropyiéne alimenté par carotte.
( T°outi: 50/50 °C, tm : 25s,tr:20 s)
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Capleur 6 (coté “alim") - - - - Capteur 4 (coté fond) |

Fig 5.2 : Variations de pression dans 'empreinte aux extrémités du plan de la piece.

La commutation en phase de maintien s'effectue sur un niveau de pression matiére
dans le moule a partir du capteur P7 situé en fond d'empreinte (figure 5.1). Dans l'analyse, on
suppose que le refroidissement de la piece démarre a ce point soit 1,97 secondes apres le

déclenchement de l'injection en prenant comme hypothése que la phase de remplissage est
1sotherme,.

La réponse des sondes de température situées a 3 mm (figure 5.1) de la paroi de
I'empreinte, représentée sur la figure 5.3, indique un décalage de température de I'ordre de

2,5°C aux maxima des courbes entre les deux points de mesure.

Reéponse des thermocouples du plan principal
Boitier ouvert alimenté par carotte
(Toutif : 50/50°C, tm : 25 s, tr : 20 s)
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Fig 5.3 : Variations de température dans 1'outillage aux extrémités du plan de la piece

(profondeur de mesure : 3 mm de la paroi de l'empreinte)
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On a remarqué également lors des essais complémentaires que le sens de circulation
des fluides de régulation thermique de I'outillage est responsable d'un gradient thermique le
long de I'empreinte (chap4 § 4.3.1.), ce qui peut justifier I'écart de température enregistré sur

les deux sondes représentées par la figure 5.3.

Le probléme posé est le suivant, compte tenu d'une histoire mécanique sensiblement
identique aux extrémités de picce, la dissymétrie de retrait mesurée de l'ordre de 24 % est-elle

exclusivement tributaire du parcours thermique ?

Les enregistrements des sondes de température ne sont quune image de la
solidification de la surface de la piece et ne peuvent &tre directement exploités pour connaitre
les variations de température a l'intérieur du boitier. Cette information n'est actuellement
accessible que par le calcul, celui-ci consiste a résoudre I'équation de la chaleur
monodimensionnelle dans un matériau au repos pour lequel on connait les conditions aux

limites (figure 5.3). Le calcul s'effectue en posant les hypotheéses suivantes :

> On assimile le plan (150x50x2 mm) a une plaque infinie d'épaisseur 2 mm. Ce qui
signifie que les gradients de température et les flux de chaleur sur la longucur x et la largeur z

sont négligeables devant ceux dans l'épaisseur y (figure 5.4).

Fig 5.4 : Définition de la piece pour le calcul thermique.

> On suppose que le polymere fondu est a la température homogene et constante égale
a celle mesurée To =224°C. 1l est mis instantanément en contact avec le moule régulé (en
régime thermique d'équilibre) dont la température (Tw) est constante et égale a 58°C coté fond

et 2 60°C coté "alimentation".
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> Nous ne tenons pas compte de l'exothermie liée a la cristallisation du polymere.

> La conductivité thermique (k) et la capacité calorifique (Cp) sont prises en valeurs
moyennes (leur dépendance vis a vis de la pression et de la température [13] est négligée) soit
k=0,21 W/m.°C et Cp = 2678 J/Kg.°C.

Compte tenu de ces hypothéses, on montre que d'un point de vue thermique,
'écoulement est dans un régime transitoire, donc qu'une partie de la dissipation visqueuse sera
évacuée par conduction (10‘2<nombre de Cameron<l) [8]. En effet, si on considére que le
fluide suit un comportement Newtonien, le champ de vitesse dans la plaque peut se mettre

sous la forme :

N_ AP (12,2
u())—SnL(h 4y) {111}

Ce qui conduit aux expressions du débit volumique d'injection Q ct de la vitesse

moyenne suivants :

3

AP
0= wh {112}

12nL

2
(v)=2-22 {113}

S 12nL . : -
Le nombre de Cameron (Ca) peut alors étre calcul€ par :
Ca= aLz {114}
(V)h

Avec
AP : perte de charge de ' écoulement

1N : viscosité du polymere

h: 1/2 épaisseur de | ' empreinte
y : position

w . largeur de I' écoulement

L : longueur de 1' écoulement

a : diffusivité thermique

p : masse volumique du polymere
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L'application numérique conduit & Ca= 0,033, caractéristique d'un régime thermique

transitoire.

Sur ces bases de calcul , le refroidissement de la plaque s'effectue de la maniére
suivante :

2 Au début du refroidissement, la piece est a une température homogéne To égale a la
température d'injection (224°C). La plaque est mise en contact avec la surface de 1'empreinte
régulée a une température Tw (58 ou 60 °C en fonction du point de mesure). La température

d'interface qui s'établit instantanément aux parois est donnée par la relation suivante :

_bw.Tw+bo.To
bw+bo

Ti

(115}

ou bw et bo sont les effusivités du moule et du polymere :

b=.kp.Cp {116}
Avec k, p et Cp la conductivité thermique, la masse volumique et la capacité

calorifique du corps considéré.

2 On peut connaitre I'évolution de la température dans la picce en résolvant 1'équation

de la chaleur, qui se limite dans ce cas a :

ar _ *T
pCp—=k—= {117}
dt ay“
Nous avons choisi de résoudre cette équation sous forme adimensionnelle par la

méthode des différences finies. Les notation utilisées sont les suivantes :

G:—T— : X=—X ; Izit avec d =
To h ]12 pCp
Avec h : la demie épaisseur T : la température
k : la conductivité thermique To : la température initiale
p : la masse volumique Cp : la capacité calorifique
a: la diffusivité thermique T représente le facteur temps
t: le temps

Le calcul est incrémenté en fonction de la position dans I'épaisseur et du temps (i

représente la valeur de y et j I'image du temps). Les conditions aux limites sont les suivantes :
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Température d'interface j=0 et i=0

bw.Tw+bo.To
6(0,0)= T 1
(0.0 [ bw+ bo ]/W (18]
i=laP
0(i,0)=Tog, {119}
j#0
Tob(i,j -1 Tw.bw
8(0. /) = 00(i, j = 1)bo + Tw. bw - (120)
bw+bo
i=1 a P-1
L= 1)+ 01, i+ 1) =200 i —
G(i,j).—.e(i,j—l)-t—AT[e(l =D+ 8 12-’“) oG,/ ”} (121}
AX
i=P
200P—-1,j-1)-206(P,j—1
6(P,,/')=6(P,j—1)+A'{ (P=1) )7 (P.] )} (122}
AX...
ou P est le pas de calcul
- )
Le coefficient de convergence doit satisfaire : Ar < > {123}
~d

La figure 5.5 représente l'évolution de la température et de la vitesse de
refroidissement en fonction du temps et de la distance a la paroi, pour un polymere injecté a
224°C (température relevée en sortie de buse) dans un moule régulé & la température de 58°C
(figure 5.3).

Sur ces graphes sont reportés les temps correspondant au figeage de la piece tel qu'il a
été mis en évidence sur les courbes de pression et le temps ol la pression s'annule sur le
capteur (temps de figeage= temps de figeage réel 11 sec - temps de remplissage 1,97 sec). Au
moment de la détection du figeage, on reléve une température de + 73.5°C 4 0,5 mm de la
paroi et de +80,1°C au centre, températures inférieures a la température de cristallisation du
polypropyléne. En effet, les essais de cristallisation effectués en DSC montrent un pic de
cristallisation & 108°C pour une vitesse de refroidissement de 50°C/min (0.83°C/sec) avec un
début de cristallisation vers 121°C. Cela signifie que notre modélisation. compte tenu des

vitesses de refroidissement plus élevées qui déplacent le pic de cristallisation vers les basses
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températures (90°C a une vitesse de 80°C/min sur le méme polymére [26]), semble s'accorder
avec le figeage expérimental obtenu.

Caleul du gradient thermique dans l'épaisseur de la plaque PP, To : 50/50°C
(Position Tp4 plan supérieur coré fond)

i
Figeage] | [P=0} | B p——

( i T e~ 1mm

r

Température °C

Temps (seconde)

Vitesse de refroidissement dans U'épaisseur de la plague PP, To : 50/50) C
(Position Tpd plan supérieur coté fond)
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Fig 5.5 : Modélisation des variations de température et de vitesse de refroidissement dans le plan supérieur du
boitier ouvert polypropylene alimenté par carotte, injecté a 223.7°C dans un moule & 57,7°C

(représentation de la température enregistrée sur la sonde Tp4 "fond" en régime stabilisé)

Connaissant ces évolutions, on peut calculer aux points Tp4 et Tpb, celle de la
température moyenne T en fonction du temps par :

1

T=- ST(y)y {124)

162



CHAPITRE 5 : Interprétations

On dispose des lors du parcours thermodynamique & chaque extrémité du plan de la
piece que l'on peut replacer dans le diagramme PVT du polymere. Ce diagramme est fourni
par le producteur de matiere et correspond a la référence 3050MN4 dite "équivalente" au
3050MN1 (figure 5.6). Bien que ce type de diagramme soit une source peu adaptée a
l'application directe au cas de l'injection, en particulier par sa dépendance vis & vis des vitesses
de refroidissement et les limites expérimentales de détermination [18], ce sont les seules bases

disponibles pour prévoir quantitativement les retraits.

DIAGRAMME PVT POLYPROPYLENE
PP3050MN4
(Document ATO)
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Fig 5.6 : Diagramme PVT du polypropyléne.
Pour réaliser l'analyse, on segmente le diagramme en trois zones distinctes : zone
solide, zone de transition, zone liquide, qui servent, en premiere approximation, a calculer les
relations linéaires multiples entre la pression, la température et le volume spécifique. En
connaissant I'évolution de pression et de température moyennes dans l'empreinte on peut alors
calculer le parcours thermodynamique moyen et le tracer dans le diagramme comme le montre
la figure 5.7. Le calcul de la variation volumique de la piece est ensuite réalisé en tenant

compte des critéres suivants :

= Le figeage est obtenue pour une température moyenne de 108°C. repere @. Le
nourrissement de la piéce devient nul, le volume spécifique reste constant jusqu'au retour a

l'isobare 1, ol on reléve un volume spécifique de 1,152 em3/g.
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= L'éjection de la piéce est effectuée au repere @.
= Le calcul de la variation volumique de la piece s'effectue a partir du point @
jusqu'au retour a la température ambiante © ou on note un volume spécifique de 1,106 cm3/g,

soit une variation volumique moyenne de :

AV Vepecd = Vepeed  1,152-1,106

V)V 152 100=4%
spec.1 ’ {125}
Parcours thermomeécanique caiculé entre les extrémités du ptan
principal du boitier ouvert PP alimenté par carotte
{To : 50/50°C,tm : 25 s, tr : 20 s, au centre)
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Fig 5.7 : Parcours thermo-mécanique simulé aux deux extrémités du plan du boitier.

Le linéaire peut s'obtenir en considérant le matériau parfaitement isotrope ol le retrait
volumique se réparti en fonction des degrés de liberté de la piece (Cf chapitre 1, § 7.1), ce qui
donne un retrait linéaire de 1,33 %. Or, dans le cas des polymeéres semi-cristallins, le retrait
sur I'épaisseur dépend en grande partie des phénomenes liés a la cristallisation et a
l'orientation des cristaux donnant ainsi des grandeurs fondamentalement différentes de celles
relevées sur les autres dimensions [26]. Dans le cas de notre étude expérimentale, les retraits
moyens mesurés sur l'épaisseur des pi€ces montrent un rapport moyen de l'ordre de 0,6 avec
les retraits moyens mesurés sur la largeur du boitier. En supposant que les retraits dans la
direction de la largeur sont équivalents a ceux sur la longueur (R} = Ry ) et que la piece évolue
librement lors de son retrait, on peut estimer que le retrait linéaire moyen intervient dans un

rapport de 2,6 sur le retrait volumique global. Auquel cas, on obtient un retrait linéaire
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moyen calculé de 1,535 % pour une valeur expérimentale mesurée comprise entre 1,437 et
1,785 %.

En conclusion, si l'analyse thermodynamique permet d'estimer globalement les retraits,
elle ne met pas en évidence des €carts tres significatifs entre les retraits sur la lageur observés
expérimentalement entre les extrémités avec une différence de la température initiale du
moule de 2°C (environ 0,6%, soit 1,54% en "fond" d'empreinte et 1,53% en "alimentation").
Les causes principales de l'indétermination peuvent étre attribuées :

- au manque de présision du calcul et aux hypotheses trop simplificatrices,

- au manque d'informations précises sur les niveaux de pression et de température aux
positions de mesure du retrait,

- aux effets engendrés par la géométrie locale de la piece, "fond" d'empreinte et talon
résiduel de "l'alimentation en nappe" qui génerent des effets de bord ¢t des orientations
transverses des flux de matiére, ou les flux thermiques autres que dans I'épaisseur ne sont plus
négligeables,

- a la précision des informations données par le diagramme PVT (influence de la

cinétique de refroidissement).
5.2.2. Analyse structurale

Pour lever I'indétermination, il parait nécessaire d'effectuer des contréles locaux de
structure du matériau pour permettre de comprendre, du moins d'un point de wvue
morphologique, 'origine de la dissymétrie de retrait. Une mesure locale du taux de cristallinité
moyen par DSC obtenu a partir de coupes microtomes prélevées sur des cchantillons découpés
aux endroits de mesure des retraits (figure 5.8), permet d'observer un écart de 9 points entre le
"fond" et "l'alimentation” de la piece soit respectivement un taux de cristallinité moyen de
67% et 58%.

taux crist = 56,7%
Vos

[Tulun alimentation nappe

taux crist = 58% ‘ J
s

taux crist = 67 %

coté ""fond" d'empreinte coté ''alimentation”’

Fig 5.8 : Points de contrble des taux de cristallinité moyens,
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Le passage de I'état fondu totalement amorphe (Xc=0) & un état partiellement cristallisé
entrainerait donc, si la transformation se faisait a 1 bar et & température constante, une

variation relative de volume donnée par les expressions [14]:

Viy.— —Viy.— -
Cotéfond : (A_V) —_ (XC_O’67) (XC—O) - X(,'. p('l' p(/l” — 6, 58%
4 V(Xc=0) Per |
{126}
Viy,e —Viy.— _
Coté "alimentation" : [M) = (Xe=058) 7 H(Xe=0) _ Xc. Per =Pam _ 5.70%
4 Vixe=0) Per
{127}

Avec pop = 0,946 et pgy = 0,853.

Soit une différence relative de variation volumique d'environ 13% pour un écart

expérimental mesuré de l'ordre de 24%.

Il reste a vérifier que la différence de morphologie du polymeére provient directement
de la différence du comportement thermodynamique et de I'orientation des flux de matiére en
fin de remplissage, influencés par la géométrie locale de la piece. Lorsque I'on mesure le taux
de cristallinité moyen sur un échantillon prélevé au sommet du flanc latéral coté "fond" (figure
5.8), ol les effets de bord n'influencent ni l'orientation des flux de maticre, ni les flux
thermique, on remarque qu'il baisse de 10 points & 57%. Le taux de cristallinit¢ moyen devient
alors équivalent a celui mesuré sur le flanc opposé avant le "talon" de la nappe. On peut alors
conclure que la géométrie locale est responsable de [I'hétérogénéité de retrait entre les

extrémités de la piece, le comportement thermodynamique contréle I'amplitude des écarts.

5.3. Analyse des mécanismes de déformation des pieces

On intéresse ici aux relations entre la déformation des pieces et les tensions internes,
en particulier a l'incidence de l'effet couplé entre la structure du polymere (orientations
moléculaires, cristallinité) et les tensions internes sur la fleche du boitier. Pour réaliser cette
étude, les différents types de contraintes générées par le cycle de moulage sont quantifiées en
termes de contraintes d'‘écoulement (et d'influence de l'orientation moléculaire), et de
contraintes de refroidissement (et d'incidence du caractére morphologique de la piece). Le
choix du cas expérimental faisant l'objet de 1'étude est le boitier ouvert alimenté en nappe

(figure 3.61 chap3) pour les raisons suivantes:
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= la piéce peut €tre assimilée a une forme géométrique simple (plagque 150x50x2mm)
affectée d'effets de bord particuliers créés par ses flancs latéraux,

= I'écoulement unidirectionnel engendré par la nappe d'alimentation induit un gradient
d'orientations moléculaires dans I'axe d'écoulement et donne une anisotropie des propriétés et

une hétérogénéité structurale de la piece susceptible d'influencer sa précision géométrique.

Les conditions opératoires de transformation sont fixées a leur niveau bas, soit un
temps de maintien de 10 secondes et un temps de refroidissement hors pression de 5 secondes.
En effet, on a vu lors du calcul de refroidissement que la solidification de la piéce intervient
aux environs de 9 secondes. Il ne parait donc pas nécessaire de s'intéresser & des temps

supérieurs, pour ce qui concerne l'effet du post-remplissage.

On analysera également les déformations obtenues avec un refroidissement symétrique
de la piece a une température moyenne d'outillage de 50°C. Une piece moulée avec un
refroidissement dissymétrique a 10°C/60°C servira ensuite a confirmer, en terme de tendance,
le sens de la déformée induite par une forte dissymétrie de morphologie par rapport au plan

moyen de la piéce.
5.3.1. Quantification des contraintes de refroidissement

Le refroidissement hétérogene des pieces injectées génere des retraits différentiels
bloqués par I'emprisonnement de I'objet dans le moule et crée ainsi des contraintes d'origine
thermique (ou contraintes de refroidissement) dont la relaxation aprés moulage, en cours

d'utilisation, est a l'origine de l'instabilité géométrique.

Les contraintes de refroidissement sont estimées a partir de mesures en dilatométrie
par analyse d'image sur des coupes microtomes de 20um selon la méthode mise au point par
P.DELBARRE [26] et présentée au chapitre 1 § 6.3.5.

Des échantillons de 10x6x2 mm sont prélevés le long de l'axe de symétrie de la piece.
Parmi les échantillons découpés, nous choisissons d'en évaluer deux pour nous permettre de
contréler la dispersion de contraintes sur la piece : l'un repéré en position A est proche de
l'intersection entre le plan principal de la piece et le flanc latéral, I'autre repéré B est situé au

tiers de la piece (figure 5.9).
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Boitier mis a plat

Fig 5.9 : Repérage des échantillons pour les mesures en DA

Le traitement thermique est effectué de 30 a 100°C avec une rampe de chauffage de
5°C/min. La courbe représentative de la variation de I'écart de dilatation thermique entre les
deux recuits en fonction de la température (figure 5.10) montre un platcau a partir d'une
température de 60 a 70°C ou la relaxation est totalement achevée. On s'impose alors une
température de mesure de 80°C qui servira de base aux calculs des contraintes afin de

s'assurer d'une relaxation totale de 1'échantillon mesuré.

(dx/x) cont %
0,35

0,15 _ (/ " Fin de relaxation N

0,05 b

30 40 50 60 70 80

Température °C

Fig 5.10 : Evolution de la déformation liée & I'action des contraintes (dx/x) . en fonction de la température.

Le module d'Young & cette température est tiré de données techniques du
polypropyléne, soit une valeur Eg de 350 Mpa [82], le coefficient de Poisson est fixé a 0,33
sur la base de résultats d'une étude antérieure [26]. La contrainte est calculée en supposant le
matériau homogene, que les états de contrainte ne dépendent que du gradient thermique dans
I'épaisseur, soit :

E
Gx.x‘:l_v'gxx {128}

Le profil de contraintes de refroidissement est présenté sur la figure 5.11. On observe
des contraintes de compression en peau et de tension a coeur avec des valeurs évoluant entre -

3 MPa et +2 MPa , ce qui reste en accord avec la littérature [113]. On note une certaine
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dissymétrie de contrainte entre les deux parois de la piéce avec une contrainte compressive
moins intense du coté de la matrice, ce qui révéle une cinétique différente dans le
refroidissement de la pieéce par rapport au plan moyen. Cette observation confirme les mesures
géométriques expérimentales ol I'on observe un défaut de planéité de I'ordre de 2,8 mm avec
un boitier incurvé vers la matrice. Le profil parabolique généralement rencontré dans la
littérature lors de calculs de simulation n'apparait pas dans ce cas. Il est perturbé par deux pics
dont l'origine peut €tre attribuée aux orientations moléculaires et la structure cristalline qui
influencent le module d'Young et le coefficient de Poisson comme le suggerent certains
auteurs [13,105].

Etude du profil de contraintes thermiques dans l'épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale.
( T°outi : 50/50 °C, tm : 10 s, tr : 5 5)
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Fig 5.11 : Profil de contraintes internes de refroidissement

pour une régulation thermique symétrique du moule 4 50°C.

Pour en confirmer l'origine, il suffit de tracer le profil de dilatation thermique dans
I'épaisseur de I'échantillon a partir des mesures de dilatation pure obtenues lors du second
passage en traitement thermique des coupes microtomes lorsque les contraintes de
refroidissement ont été relaxées (figure 5.12). On remarque alors un protil de dilatation
thermique qui présente une zone de faible dilatation sous la peau (environ 8% de I'épaisseur),
caractéristiques d'une organisation structurale prononcée, correspondant aux fortes
orientations relevées en infra-rouge (§5.3.2). On releve également une dilatation élevée au

centre de I'échantillon, zone ot le matériau est isotrope.

La superposition du profil de répartition du taux de cristallinit¢ dans l'épaisseur,
mesuré par DSC sur des coupes microtomes de 25 um, montre qu'il n'existe pas un gradient
important entre les deux demi épaisseurs avec un écart de l'ordre de 10 % entre le taux
maximal et minimal. [ semble donc que l'orientation moléculaire soit dans ce cas particulier,

le facteur prépondérant des propriétés dilatométriques.
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Etude du profil de dilatation thermique dans I'épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.
( Position B ; T*outi : 50/50 °C,tm :10s,tr: 5 s)
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Fig 5.12 : Profil dilatométrique relevé a 80°C dans I'échantillon lors du second traitement,

Profil de cristallinité dans I'épaisseur (mesures DSC).

Le profil de contraintes internes de refroidissement sur I'échantillon (A) placé a la
jonction du plan supérieur de la piece et du flanc latéral (figure 5.9), indique une évolution
similaire & l'échantillon précédent (figure 5.13). On peut alors admettre en premiere

approximation que la piece est homogene, du moins en ce qui concerne son plan principal.

Etude du profif de contraintes thermiques dans 'épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale.
{ Tcouti : 50/50 °C,tm : 10 s,tr:5s)
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Fig 5.13 : Etude du profil de contraintes internes de refroidissement
> influence d'un élément géométrique latéral.
5.3.2. Quantification de l'orientation moléculaire.

5.3.2.1.  Profil d'orientation dans les boitiers injectés

Des échantillons de 10x6x2 mm sont prélevés le long de l'axe de symétrie de la piece

dans la direction de l'écoulement du polymere lors du remplissage de l'empreinte. Ces
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positions de mesure correspondent respectivement au début du remplissage de l'empreinte (=
5% de la piece) lorsqu'un front d'avancée plat s'est établi, au 1/3 et 2/3 du remplissage sur le
plan principal de la piéce, et enfin la fin de remplissage (=95%). Le prélevement sur I'axe de
symétrie permet de rester dans une zone non perturbée par des effets de bord qui sont évalués
a partir d'un prélévement (n°3) situé a 10 mm du bord de la piece & 50% du remplissage
(figure 5.14).

50%

3
‘ 33%

| |

——~—>—-~~—~'—-—-—-*v -~ B - =
N0 0 @ ®
z i
X — 66 % <ol
yl——» - >
- 95%

|

Fig 5.14 : Localisation des points de mesure de l'orientation moléculaire.

L'orientation moléculaire est obtenue par dichroisme infra-rouge sur des coupes
microtomes de 20pm prélevées parallelement au plan du boitier selon la méthode présentée au
chapitre 3. On choisit de s'intéresser a la bande cristalline caractéristique de la structure locale
du polymere et dont on peut calculer la fonction d'orientation contrairement a la bande
amorphe ot 'angle o que fait le moment dipolatre-avec 'axe de-ta chaine n'est pas eonnu.

La figure 5.15 représente le profil d'orientation de la bande cristalline (998 cm-1) a
I'entrée de I'empreinte (position n°1). On reconnait le profil type d'orientation dans I'épaisseur
mis en évidence par de nombreux auteurs. Il se décompose en quatre zones caractéristiques
comme le suggerent MENGES et al [44] :

© Une zone O ou l'orientation croit sous l'effet des contraintes de cisaillement et de

I'effet fontaine engendrés par le remplissage de I'empreinte (environ 5% de I'épaisseur).

© Une zone ® ol l'orientation décroit rapidement, ce phénomene est généralement
attribué a un effet de trempe di a la pression de compactage qui déplace l'isotherme de
cristallisation vers le centre de la piece (augmentation de la température de cristallisation de
47°C pour une variation de 100 MPa), en figeant l'orientation en cours de relaxation apres
I'écoulement [134].

© Une zone ® ol l'orientation augmente sous l'effet de la pression de maintien [44].
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& Une zone @ ou leffet de relaxation est prépondérant, l'orientation décroit

rapidement pour conduire a un matériau quasi-isotrope.

Second moment de la fonction d'orientation en fonction
de la position dans |'épaisseur, bande cristalline 998 cm-1;
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Fig 5.15 : Profil d'orientation de la bande cristalline & I'entrée de Fempreinie

Boitier ouvert alimenté en nappe longitudinale

Si on s'intéresse a I'évolution du profil d'orientation suivant l'axe d'écoulement pour

chaque zone caractéristique, on remarque (figure 5.16) :

= une diminution assez nette de la zone affectée au post-remplissage (zone 3 : 20% et
80%), traduisant ainsi une baisse de rendement dans la transmission de la pression dans la

piece.

= Les orientations de la zone de peau (zone I : 1% et 99%) diminuent rapidement
pour atteindre un palier a partir du tiers du parcours, qui correspond & la stabilisation de la

vitesse du front de matiere (Cftab 5.1 p175).

= Le pic d'orientation de la zone sous-peau (zone 2 : 5% et 95%) reste constant, seule
une diminution significative est enregistrée en fin de remplissage ou les effets de bords induits

par le compactage semblent influencer une réorientation transverse.

= La zone de coeur présente une orientation quasi constante ou le matériau ne montre

pas une organisation particuliére et donc proche de l'isotropie.
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Fig 5.16 : Etude de l'orientation moléculaire en fonction de la longueur d'écoulement

pour 1%, 5%, 20%, 50%, 80%, 95% et 99% de 'épaisseur de la picce.

Les effets de bord sont estimés a partir de mesures d'orientations d'un échantillon
prélevé sur le plan supérieur de la piece a mi-parcours d'écoulement (échantillon n°3 fig 5.14).
On reléve une diminution générale du taux d'orientation, l'orientation moléculaire tend a
devenir perpendiculaire a la direction de l'écoulement au centre de la picce (<P2cos0> = -0,5

pour une orientation parfaitement perpendiculaire) comme le montre la figure 5.17.

Second moment de la fonction d'orientation en fonction
de la position dans I'épaisseur, bande cristalline 998 cm-1;
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Fig 5.17 : Profil d'orientation de la bande cristalline en bord de piece

Boitier ouvert alimenté en nappe longitudinale.

Nous pouvons expliquer cette particularité en remarquant que I'échantillon n°3 est

localisé dans un systéme divergent créé par les refroidissements intenses en arriére du front a
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partir des deux parois actives ou évolue 1'écoulement. L'orientation moléculaire est alors
tangentielle au front d'écoulement [44,47]. En surface; les cisaillements intenses apportés par
la superposition des gradients de vitesses, dans l'épaisseur et dans la largeur (figure 5.18),
induisent une orientation préférentielle dans le sens de I'écoulement. A coeur, les faibles
gradients limitent I'orientation de la macromolécule. La solidification rapide sur les bords fige

cet état d'orientation initial.

Profil de vitesse dans la largeur

)

Front d'écoulement

WY

Profil de vitesse dans l'épaisseur

X Fronr d'écoulement

Fig 5.18 : Champs de vitesses dans la plaque lors du remplissage.

5.3.2.2.  Approche théorique de l'orientation moléculaire dans le boitier

Il s'agit de confirmer, en tendance, I'évolution de l'orientation moléculaire mis en
évidence expérimentalement (cf fig 5.16). L'étude bibliographique a montré que l'orientation
moléculaire découle directement de la différence de profil de vitesse entre I'arriere du front et
le front (manifestation de l'effet fontaine), qu'elle peut étre caractérisée par la premiere
différence de contraintes normales et qu'elle dépend du couplage entre la vitesse de
refroidissement (évolution de I'épaisseur de couche solidifiée) et de la vitesse de cisaillement a
l'interface solide-liquide [49]. On se propose donc, de calculer I'évolution et la répartition des
contraintes d'orientation générées par 1'écoulement du polymere supposé viscoélastique et en

loi puissance.

Les enregistrements de pression, pendant le cycle d'injection du boitier, permettent de
déterminer les temps de passage du front de matiere devant les différents capteurs et d'en

déduire 1'évolution des débits locaux au front d'€coulement (figure 5.19 et tableau 5.1).

174



CHAPITRE 5 : Interprétations

: 56,23

Fig 5.19 : Décomposition schématique du boitier a alimentation en nappe en éléments de volume

pour I'estimation des temps de passage du front de matiére devant les capteurs et du débit local au front.

Indices Volume local Temps Débit volumique local | Vitesse moyenne locale

em3 Sec em3/sec cm/sec

0-1 0,7073 0,247 2,850

1-2 2,764 0,154 17,950

2-3 8,655 0.319 27,133 25,045

3-4 3,568 0.150 23,786 23.320

4-5 6,117 0,254 24,080 23.620

5-6 3,568 0,148 24,100 23.640

b 67 3,598 ;147 - 24,480 - 23,950 ..

Tab 5.1 : Evolution des débits locaux et vitesses locales au front de matiere pendant le remplissage.

L'évolution de I'épaisseur de la gaine solide, en regard des différents points de mesure
de pression, est estimée a partir du modele de DIETZ et al [50}, avec les mémes hypotheses
(écoulement stationnaire et isotherme, isolé des parois froides du moule par une gaine solide

d'épaisseur J) :

smzl,g_(fc_-.&.} (129}

Tm - Tw

Avec T, : température de cristallisation
Ty : température du moule
T © température matiere
a : diffusivité thermique
tc : temps de contact entre le polymeére et la paroi du moule égal a la différence

entre le temps de remplissage et le temps de passage du front d'écoulement.
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L'application numérique correspond au cas expérimental choisi, soit :

T = 108°C
Ty = 57°C
T = 223,7°C

a=1,310"7 m?/s
Elle conduit a I'€volution de I'épaisseur de la gaine solide en fonction du temps de
contact du polymere/moule. On calcule des épaisseurs de gaine solide variant de 0,017 mm a
0,025 mm entre le passage du front au point @ (figure 5.19) et la fin de remplissage. La
résolution du probleme thermique par le systéme d'équations {118 & 123} conduit quant a lui
a une épaisseur de gaine solide de 0,030 (figure 5.20) ; elle est déterminée sur un critére de
température, a savoir qu'appartiennent a la gaine solide tous les points dont la température

calculée est inférieure a la température de cristallisation.

Evolution de la position de la couche solide en fonction du temps
Tw : 50/50°C, Tm : 223,7°C

0,10 ¢ ] pot ; i
0,00 e __...... Fin de remplissage l i
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Fig 5.20 : Evolution de la gaine solide en fonction du temps de contact polymere/moule.

Connaissant I'évolution spatiale et temporelle de I'épaisseur de la gaine solide, on peut
calculer celle du profil de vitesse dans la veine fluide en supposant le polymere viscoélastique

et pseudoplastique (cf annexe I)

m+1
h 2m+1 2y ),,,
u(x,y)=(V). . J1- 130
()= >(lz—25) m+1 (11—25 130)
y m+1
h
ol la vitesse moyenne au front (W-_-(éf) m_m ( h ) m {131}
KL 2m+1\2

Cette évolution au point @ (figure 5.19) est présentée sur la figure 5.21. On note une
composante négative a l'interface solide-liquide qui correspond au fait que l'on considere
I'écoulement stationnaire dans lequel les parois se déplacent en sens contraire a celui du

polymere a une vitesse €quivalente a la vitesse moyenne du front de matiere [80].
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Evolution du profil de vitesse en fonction du temps position P6
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Fig 5.21 : Evolution du champ de vitesses au point @ (fig 5.19) au cours du remplissage.

Le gradient de vitesse s'obtient en dérivant l'expression du champ de vitesses {130}
par rapport a I'épaisseur :

m+1

. ou 2m+1 H 2 Y v
=—=—(V m N m
YO)=30=-= (H—za)(H—za) ) t32}

On peut alors calculer les contraintes de cisaillement T12 et la premiere différence de

contraintes normales N1 qui s'expriment par :

| éu m 7
’C]z—“—K(gJ {]33}
du m+1
NIZG]I—GZZ =29K(a—y) {134}
ol 0 est le temps de relaxation

K étant la consistance du polymeére obtenu expérimentalement a partir de

mesures rhéologiques en rhéometre capillaire :
K =95903*exp(—0,01208*T) {135}

0 est également déterminé expérimentalement par des mesures rhéologiques sur

filieres plates [133], qui donnent pour un gradient de 10351, 6=0,025.

La figure 5.22 présente I'évolution calculée de la premicre différence de contraintes
normales dans 1'épaisseur de la piece en fonction du temps de remplissage, en d'autres termes

en fonction de la longueur d'écoulement.
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Répartition de la premiére différence de contraintes normales
en fin de remplissage en fonction de la position sur I'axe d'écoulement du boitier.
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Fig 5.22 : Répartition des contraintes N1 en fin de remplissage le long de {'axe d'écoulement

a 10%, 30%, 50%, 70% et 90% de la longueur totale d'écoulement.

L'ordre de grandeur d'une dizaine de MPa reste en accord avec la littérature [16,19],
bien que I'épaisseur de la couche solide soit ici surestimée par rapport aux mesures
expérimentales. Le calcul met en évidence le déplacement du maximum de contraintes
normales vers l'axe du plan moyen de la méme maniére que sur les mesures d'orientation
(figure 5.23).

Second moment de la fonction d'orientation
Bande cristalline 998 cm-1
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Fig 5.23 : Orientation moléculaire entre l'entrée et le fond de la piece mesurée par dichroisme IR.

Il révele également une diminution de contraintes normales, puar conséquent de
l'orientation moléculaire, lorsque 'on s'éloigne du seuil d'injection. On remarque, comme pour
les mesures expérimentales (¢f fig 5.16), une diminution de la premicre différence de
contraintes normales en paroi qui atteint un palier au tiers du parcours. une décroissance du

maximum de N1 en fin de remplissage (figure 5.24).
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Evolution de N1 en fonction de la longueur d'écoulement en fin de remplissage
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Fig 5.24 : Evolution de la premiére différence de contraintes normales N1

en tfonction de la longueur d'écoulement et de I'épaisseur.

Cette approche simplifiée ne prend en compte ni la phase de maintien ni les effets de
relaxation qui interviennent apres le remplissage de la piece comme l'ont effectué K.K.
KABAMI et al pour l'étude des contraintes résiduelles dans une plaque injectée [16] ot ils
montrent une baisse des niveaux de contraintes d'environ une décade a la fin de la relaxation
comme l'indique la figure 5.25. On peut néanmoins conclure qu'un modele simple donne une
bonne approche de I'orientation moléculaire et peut donc servir de base a un calcul informatisé

du moins pour une évaluation qualitative de ]'orientation moléculaire.
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Fig 5.25 : Contraintes d'écoulement (1) normales, (2) cisaillement, pour une plaque i la fin du remplissage (c)
et 4 la fin de la relaxation (d) ; calculs résultants d'un profil de température | 16},

(résultat sur une 1/2 épaisseur, l'axe de la piece est représenté par l'abscisse 0.0) .
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5.3.2.3.

La dissymétrie de régulation thermique de l'outillage a 10°C/60°C aux conditions

opératoires

moléculaires comme l'indique la figure 5.26. La position de la zone centrale ol le matériau est
quasi isotrope évolue avec I'amplitude thermique appliquée aux parois en se déplacant du coté
chaud. On note également une diminution de I'orientation de surface du coté de la paroi froide
de I'outillage,dont on peut attribuer l'origine a un abaissement du taux de cristallinité provoqué
par un effet de trempe de la paroi froide induisant un amincissement des lamelles cristallines.

Cette hypothése se confirme par des mesures du taux de cristallinité réalisées en DSC puisque

I'on reléve

Influence d'une dissymétrie thermique de refroidissement

N

identiques, ne modifie pas en valeurs absolues les niveaux d'orientations

une différence de l'ordre de 7 % de taux de cristallinité entre les deux faces de la

pi¢ce comme le montre la figure 5.27.
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Fig 5.26 : Influence d'une dissymétrie thermique sur le profil d'orientation.
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Fig 5.27 : Etude du profil de cristallinité dans 'épaisseur.
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Les observations réalisées en microscopie optique sur une coupe microtome transverse
(figure 5.28) confirment les résultats obtenus par dichroisme infra-rouge. On observe en effet
un déplacement de 'axe structural de 2% par rapport 4 'axe moyen de la piece. Cette zone non
orientée est matérialis€e par une ligne de couleur sombre représentant environ 20% de
I'épaisseur de I'échantillon, ce qui correspond sensiblement a l'amplitude de la décroissance
sur la courbe de profil d'orientation de la figure 5.26. Nous pouvons la décomposer en deux
secteurs : une ligne "noire" déja décrite par P DELBARRE [26] lors de 1'étude de l'orientation
dans des disques injectés, d'environ 8% de large, ol le matériau est quasi-isotrope et un
secteur de teinte plus nuancée représentant la baisse d'orientation. On note par ailleurs deux
bandes claires d'environ 4 a 5% de large matérialisant la zone d'orientation maximale que 'on

distingue sur les bords de la coupe.

i 520/0 //,, ) S

Face froide

Fig 5.28 : Etude de la dissymétrie de structure sur coupe microtome

En conclusion, les fonctions d'orientation confirment une dissymétrie de structure de la
piéce par rapport au plan moyen. Elles caractérisent un état d'entropie figée qui sera
responsable d'une hétérogénéité locale des propriét€s du polymere dans l'épaisseur (de la
rigidité et du coefficient de dilatation linéaire). Elle sera susceptible d'affecter indirectement
les niveaux de contraintes locales d'origine thermique et dinduire une déformation
exclusivement liée a la dissymétrie des propriétés du polymere par rapport au plan moyen de

la piece.
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5.3.3. Incidence de la structure locale sur les propriétés du polymére

Les mesures d'orientation moléculaire et de dilatation thermique désignent le boitier
comme un matériau anisotrope et hétérogéne dont la structure locale tend i influencer les
niveaux de contraintes internes de refroidissement dans 1'épaisseur. En d'autres termes, il
existe donc un effet couplé entre la structure locale dirigée par les orientations moléculaires et
les tensions internes de refroidissement qui va directement influencer la géométrie globale de
la piece. Pour étudier ce couplage, on se doit de séparer les effets des différents facteurs pour

connaitre leur niveau d'influence sur la déformation.
5.3.3.1.  Etude de la rigidité locale du polymere

Du point de vue de la structure, nous sommes en présence d'un matériau multicouche
de rigidité locale variable selon le taux d'orientation de la couche. On peut ainsi décomposer
la piece en cinqg couches principales :

= 2 couches de peau fortement orientées, de rigidité élevée, représentant environ 10%
chacune de I'épaisseur totale de la picce.

= 1 couche de coeur faiblement orientée, de faible rigidité, couvrant 15 4 20% de
I'épaisseur.

= 2 couches intermédiaires d'orientation moyenne.

Pour déterminer les rigidités locales, on réalise des essais de flexion 3 points sur des
éprouvettes prélevées sur les boitiers afin d'obtenir un spectre d'orientations moléculaires aussi
large que possible. On dispose alors d'échantillons dont le second moment de la fonction de
distribution des orientations <P2cos0> couvre une plage de 0,1 & 0,6 selon la position du
prélevement sur la piece (cf fig 5.16). On peut ensuite par polissage supprimer les différentes
couches d'orientation et d'épaisseur connues, les essais mécaniques donnant le module moyen
global, on accede alors au module de chaque couche grice 4 une méthode de calcul utilisée
pour des matériaux "sandwich". Un échantillon prélevé en fond d'empreinte ot la couche
faiblement orientée couvre 80% de l'épaisseur, sert a l'évaluation du module moyen pour
<P2co0s8>=0,1 en éliminant par polissage les deux zones de peau orientée a 0.3.

Le calcul des modules locaux se base sur I'hypothése que le rayon de courbure R induit
par la déformation, reste identique pour les toutes les couches de I'échantillon. On peut alors
écrire que le moment total M est égal a la somme des moments dans chaque couche, ce qui
revient a dire que la rigidité globale est égale & la somme des rigidités locales. Par convention
on se réfere généralement au module d'Young moyen estimé en traction. dans ce cas le
module équivalent moyen se définirait par la relation {136} pour un matériau tri couches

représenté sur la figure 5.29, chaque couche étant isotrope et homogene:
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el
.
Kl 2
SOV SRR

B +Ealey )

E, =
g 136

Fig 5.29 : Matériau sandwich tri couches

Les résultats des essais mécaniques de flexion sont repertoriés dans le tableau 5.2 pour
I'évaluation du module équivalent moyen des échantillons, le tableau 5.3 reprenant les

résultats des calculs des modules locaux de chaque couche.

Nombre de couches Plage d'orientation Module MPa Moyenne Ecart type

1425
1 0.1 1390 1386 41

S ' ] 1343 1

1533

3 0,1-03 1569 1553 18
1558

5 0.1-03-06 1652 1639
1626

Tab 5.2 : Résultats expérimentaux des essais de flexion sur échantillons orientés.

Orientation moyenne Module d'Young MPa
0.1 1386
0.3 1557
0.5 1662
0.6 1734

Tab 5.3 : Résultats des calculs des modules locaux.

A partir des données expérimentales, on trace la courbe représentant I'évolution du

module d"Young en fonction de I'orientation moléculaire du matériau comme le représente la
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figure 5.30, la valeur mesurée pour un matériau non orienté provient d'essais de flexion

réalisés sur une plaque polypropylene moulée par compression [69].

Module de flexion en fonction de I'orientation moléculaire
Boitier ouvert PP alimenté en nappe longitudinale

1800 i g
]
| |y=715,86x + 1314 | /I
1700 | R°=09915 -

1600 —

1500 e

1400

Module Mpa

1300 SR

1200 ; + :
0 0.1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

<P2 cosO>

Fig 5.30 : Evolution du module de tlexion en fonction de I'orientation moléculaire.

On remarque une progression linéaire du module avec le taux d'orientation dans la
gamme d'orientations observée. Ces résultats confirment tout a fait les observations réalisées

sur un film polypropyléne étiré, comme l'indique la figure 5.31 [68].
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Fig 5.31 : Variation du module d'un polypropylene étiré en fonction

de la fonction d'orientation générale d'apres [68].
5.3.3.2.  Etude des propriétés dilatométriques locales

Pour compléter cette approche, on s'intéresse a 1'évolution du coefticient de dilatation

linéaire en fonction de l'orientation moléculaire afin que l'ensemble de ces résultats puisse
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servir a caractériser entierement les propriétés locales du polymere et i calculer les déformées
des piéces. Cette évaluation des propriétés est obtenue a partir des mesures de dilatation
thermique effectuées en DAI lors du second passage en traitement thermique sur des coupes
microtomes.

On dispose donc de la courbe de répartition dans 1'épaisseur des déformations dues i la
dilatation de 1'échantillon, caractérisée par la figure 5.12. Le calcul du coefficient de dilatation
thermique lin€aire est réalis€ entre 30°C et 80°C, soit par exemple pour une déformation dx/x

de 0,75 %, on obtient un coefficient de :
o=—"=.—=154.10"% °C’ {137)

Cette valeur est tout a fait cohérente vis a vis de celles présentées dans la littérature
pour le polypropyléne [130]. On connait la distribution des orientations moléculaires dans
I'épaisseur, par superposition, on obtient alors une corrélation entre le coetficient de dilatation
thermique linéaire local mesuré dans la direction de l'orientation et ['orientation moléculaire
locale (figure 5.32).

Coefficient de dilatation thermique en fonction de I'orientation
Boitier ouvert PP alimenté en nappe longitudinale
2,00E-04 e

1,90E-04 7

1,80E-04 - o e

1,70E-04 - : B

7
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}i

1,60E-04 - i T
1,50E-04 -

a °C-1

1,40E-04 S
| y = -1E-04x + 0,0002

i R? =0,9916

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0.6

1,30E-04

1,20E-04

<P2 cosf>

Fig 5.32 : Distribution du coefficient de dilatation thermique linéaire entre 30°C et 80°C. mesuré dans la

direction de l'orientation en fonction de 1'orientation moléculaire pour le polypropylene 3050MNI1.

Connaissant dés lors les propriétés locales du polymere dans I'épaisseur, la répartition
des orientations moléculaires et la répartition des contraintes internes de refroidissement dans
I'épaisseur, on peut étudier maintenant I'effet couplé de la structure locale et des tensions

internes locales et mesurer son incidence sur la déformation globale du boitier.

185



CHAPITRE 5 : Interprétations

5.3.4. Influence du couplage des orientations et des contraintes de refroidissement
5.34.1.  Incidence du gradient de structure sur la fleche

Les mesures locales sur le polymere ont montré l'existence d'un gradient de structure
influencé par les orientations moléculaires et par la cristallinité, qui influence le profil de
contraintes internes de refroidissement par les propriétés locales qu'il induit. On va poser
I'hypothése que l'on dispose d'un matériau multicouche constitué de cinqg couches
élémentaires, chacune homogene et définie par sa rigidité et son coefficient de dilatation
thermique linéaire. On considere la piece réduite a son plan principal (sans les flancs
latéraux), on s'intéresse dans un premier temps au cas d'un boitier moulé¢ avec une symétrie de

refroidissement. Dans ce cas, le systeme peut €tre schématisé de la facon suivante :
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j
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4l

0,60 - /A S .
0,55 o
|t
0,50 +— -
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Fig 5.33 : Définition du multicouche pour les données du calcul.

Si le gradient de structure est dissymétrique par rapport au plan moyen de la piéce, il
induira une courbure qui résulte de la dimension de chaque couche élémentaire a la
température de référence. Par conséquent, si une variation de cette température est appliquée a
la structure multicouche, elle modifiera les déformations locales et a fortiori la déformation
globale de la piéce. On propose d'effectuer une vérification expérimentale en étudiant la
variation de la fléche en fonction de la température du matériau multicouche incluant
I'ensemble des contraintes de refroidissement. Le dispositif expérimental est simple, la picce
est constituée du plan principal de dimensions 125x50,97x2mm qui repose sur deux appuis.
La fleche est mesurée par un capteur de position a transformateur différentiel de type IFELEC
L50 placé au centre du plan (figure 5.34). L'ensemble est placé dans une enceinte thermique

ventilée & une température de 40°C puis 50°C qui est la température limite au dela de laquelle
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s'opere la relaxation des contraintes de refroidissement (¢f fig5.10), une mesure & une

température de -20°C est effectuée apres un séjour de 5 heures au froid de la piéce.

Enceinte thermique ventilée

Capteur de position

Enregistreur

!

5

Fig 5.34 : Dispositit expérimental de mesure de fleche en température

Le résultat de la mesure montre que la courbure donc la structure répond a une
variation de la température. Le retour a la déformation initiale lorsque l'on revient & la

température de référence (23°C) indique la réversibilité du systeme (figure 5.35).

Evolution de Ia fléche avec la température
- R T
— ,1' ‘ —
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. — | L _ -
E—l
_k/ 2.5 — -
: 2.4 ; ‘ ‘
-20 -10 0 10 20 30 40 50
Température °C

Fig 5.35 : Variation de la fléche en fonction de la température.

Cette expérience confirme que la structure multicouche a une part active dans la
déformation de la piece. On peut concrétiser ce comportement par un calcul de déformation
du matériau multicouche. Les données nécessaires sont celles présentées sur la figure 5.33.
Sur la base de mesures expérimentales, on considérera en premiere approximation que les
modules locaux sont constants dans la plage de température du calcul [82] (figure 5.36), et par
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conséquent on supposera que les coefficients de dilatation thermique linéaire locaux le sont

aussi.

Module élastique E1 (dans la direction de
I'écoulement) en fonction de la température

1,00E+10

1,00E+09

Module Pa

1,00E+08
-20 0 20 40 60

Température

Fig 5.36 : Evolution du module élastique avec la température {82].

On considére que chaque couche est constituée d'un matériau homogene, la rigidité

axiale moyenne du multicouche est définie par la somme des rigidités de chacun des éléments

le constituant [15]:

Avec  E : Module D'Young
A : la section transversale
Le changement de dimension du multicouche lors d'une variation de température est

relié au coefficient de dilatation thermique linéaire o par la relation :

el = AT 1139}

La déformation libre €1 est alors associée  la contrainte par la loi de Hooke telle que :

Soit

La force équivalente totale FT du multicouche représente la somme des forces

unitaires de chaque couche soit :

T n T n
FT = 3 F = ¥ AEoAT {142}

=1 =1
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La déformation globale du multicouche € est donnée par le rapport de la force

équivalente FT sur la rigidité axiale effective, soit :

T
e=F /oo {143}

A partir des équations { 138}, {141} et {142}, la déformation globale du multicouche
s'exprime alors :

AT - §,A,~E,-(x,~
g=—o==l {144)
Y AE
i=1
La déformation résiduelle eR est produite par la déformation globale € résultant des

excés de déformations thermiques des couches individuelles € L. On a donc :

e,R =£- E,-T {145}
Soit pour la couche 1 des 5 couches du matériau :
R AT(Ag By (0 — 0y )+ A3 Esa — 0ty ) + A Ey (00 — ) (146)
! (A(E| + AyEy + AyEs + AyEy)
La contrainte correspondante est ensuite calculée par la relation :
of = Eef ' {147)

Le calcul est réalisé pour chaque couche, on peut alors en déduire le moment total:

+y
My =Yof w8y y {148)
it

Le rayon de courbure et la fleche sont ensuite estimées a partir des relations :

EI, Ewh’®
My 12My

f= R[l —cos(z—LR;)j! {150}

Ou h est I'épaisseur de la plaque

{149}

w la largeur de la plaque
L lalongueur de la plaque
Ix le moment d'inertie

E le module d'Young moyen
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On suppose que I'état initial est I'état de déformation mesuré & 23°C correspondant 2

une fleche de 2,72 mm pour I'échantillon d'une longueur de 125 mm. Les données du calcul

sont les suivantes :

Couche Module Mpa Coefficient de dilatation Section
a23°C thermique oc-1 m?2

1 1730 1,120E-4 1.585E-5

2 1557 1,400E-4 2.839E-5

3 1350 1,740E-4 2.436E-5

4 1600 1,300E-4 2.120E-5

5 1730 1,120E-4 | .585E-3

Le calcul montre une bonne corrélation avec les résultats expérimentaux comme

I'illustre le graphe 5.37.

Tab 5.4 : Données du calcul de fleche du multicouche.

Evolution de la fléeche avec la température,
Comparaison calcul et expérience

Fleche mm

20 30

Température °C

| —a— Mesure expérimentale - —~ - Calcul multicouche |

40

50

Fig 5.37 : Détermination de la fleche en fonction de la température.

5.3.4.2.

Il reste a valider I'hypothése de départ selon laquelle la déformation globale de la picce
est le résultat du couplage des contraintes de refroidissement et des contraintes induites par le
gradient de structure. On va donc séparer les deux effets en réalisant un traitement thermique
de la piéce a une température de 100°C pendant 5 heures pour supprimer l'ensemble des
contraintes de refroidissement pour lesquelles on a remarqué une relaxation au dessus d'une
température de 60°C (cf fig 5.10) en évitant de modifier les orientations moléculaires ou la

structure cristalline qui ne subissent de réelles modifications qu'a partir d'une température de

120°C [26].

compuraison entre le calcul et la mesiure.

Incidence des contraintes de refroidissement sur la fleche
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On contrdle en premier lieu le profil dorientation aprés traitement thermique par

dichroisme IR. Le résultat montre que les niveaux d'orientation ne sont pas affectés par le
recuit (figure 5.38).

Second moment de la fonction d'orientation en fonction de la position
dans I'épaisseur, bande cristalline 998 cm-1 sur boitier ouvert
alimenté en nappe longitudinale
T°outillage : 50/50 °C, Position 2 (tm 10 ; tr 5)
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Fig 5.38 : Effet d'un traitement thermique sur l'orientation moléculaire.

Il reste a s'assurer que le traitement thermique a bien relaxé I'ensemble des contraintes
de refroidissement et que le profil de dilatation thermique dans I'épaisseur n'est pas affecté.
Des mesures en DAI sur I'échantillon recuit indiquent un niveau de contraintes relativement
faible dans la picce voire négligeable en regard-au profil initial (figure 5.39), et que le profil
de dilatation thermique dans la piece n'a subi aucune modification structurale majeure (figure
5.40).

Etude du profil de contraintes thermiques dans ['épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale.
Influence d'un recuit a 100°C ( T°outi : 50/50 °C, tm : 10s,tr: 5 s)
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Fig 5.39 : Profil de contraintes dans 1'épaisseur : influence d'un recuit & 100°C
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Etude du profil de dilatation thermique dans I'épaisseur aprés recuit
Boitier ouvert Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.
( Position B; T°outi : 50/50 °C, tm : 10 s,tr: 5 S)
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Fig 5.40 : Profil dilatométrique dans I'épaisseur : influence d'un recuit i 100°C,

Apres ces vérifications d'usage, la piece est replacée dans le dispositif expérimental
défini par la figure 5.34, la fleche est de nouveau mesurée en fonction de la température
appliquée. En superposant le graphe avec I'évolution initiale (figure 5.41). on remarque alors
que le traitement thermique a réduit la fleche de l'ordre de 30% dans une proportion

sensiblement identique pour chaque température de mesure.

En fonction des résultats obtenus, on admet que le moment total responsable de la
déformation initiale résulte de la somme algébrique du moment induit par la répartition des

contraintes de refroidissement dans I'épaisseur de la piece et de celui du gradient de structure
(M7 = Mprycture + MG,. ).

Connaissant la fleche aprés le traitement thermique, on connail, en utilisant les
relations {150} et {149}, le moment attribué au seul gradient de structure puisque les
contraintes de refroidissement n'existent plus. On peut par conséquent en déduire le moment

induit par les contraintes de refroidissement soit 0,017 N.m.

La différence entre le moment calculé a partir de I'état initial expérimental défini par la
figure 5.33 et le moment induit par les contraintes de refroidissement déduit des mesures apres
recuit, permet de calculer les fleches résultantes. Les points calculés reportés sur le graphe
5.41 montrent une bonne corrélation avec les mesures effectuées a la suite du traitement

thermique, corroborant alors les hypothéses posées.
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Evolution de Ia fléche avec la température
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Fig 5.41 : Influence d'un traitement thermique sur la fleche,

comparaison entre l'expérimentation et le calcul.

En conclusion, on peut dire que la déformation globale de la picce est bien le résultat
de la superposition des effets générés par les contraintes de refroidissement dont la
dissymétrie par rapport au plan moyen induit un moment donc une courbure, et des effets d'un
gradient de structure également dissymétrique par rapport au plan moyen, tributaire des
orientations moléculaires et de la morphologie du polymere, fui méme responsable d'un
moment provoquant une déformation. On a donc un effet couplé des contraintes dues au
refroidissement hétérogene avec l'organisation structurale de la piece induite par le procédé
(remplissage, compactage et maintien) pour les ortentations molécutaires-et-les- vitesses -de

refroidissement pour la cristallinité.

L'étape suivante consiste a vérifier I'analyse sur un cas présentant une nette dissymétrie
de structure a savoir un boitier injecté dans les mémes conditions opératoires i l'exception des
vitesses de refroidissement imposée par une dissymétrie de régulation thermique de l'outillage

de 10°C pour le poincon et de 60°C pour la matrice.

5.34.3.  Vérification expérimentale appliquée a un cas de dissymétrie de

refroidissement

On a mis en évidence sur les mesures d'orientation un déplacement du minimum
d'orientation moléculaire de l'axe moyen vers la paroi chaude du moule (figure 5.26) qui,
couplé aux vitesses de refroidissement sur chaque face, doit normalement entrainer une
dissymétrie marquée par rapport au plan moyen de la piéce tant du point de vue de la structure

que des niveaux de contraintes de refroidissement.
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Les mesures en dilatométrie par analyse d'image montrent une nette dissymétrie de
contraintes entre la paroi froide et la paroi chaude de 'empreinte avec une amplitude de I'ordre
de 3 MPa (figure 5.42).

Etude du profil de contraintes thermiques dans I'épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale.
(T°outi: 10/60 °C,tm : 10s,tr:5 s)
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Fig 5.42 :Profil de contraintes internes avec une dissymétrie de régulation thermique d'outillage.

Le profil de dilatation thermique dans I'épaisseur de Il'échantillon présente une
différence importante de structures de la peau entre les deux parois du moule (figure 5.43). On
a remarqué une morphologie moins cristalline de la face en contact avec la paroi froide de
I'empreinte (cf fig 5.27), elle est associée a une différence d'orientation moléculaire entre les
deux parois (¢f fig 5.26). On note également un déplacement de la zone centrale vers la paroi

chaude, ce qui corrobore les mesures du profil d'orientation moléculaire.

Etude du profil de dilatation thermique dans I'épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.
( Position B ; T°outi : 50/50 °C,tm : 10 s,tr: 5 S)
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Fig 5.43 : Profil dilatométrique & 80°C : effet d'une dissymétrie de refroidissement,

Profil de cristallinité dans 1'épaisseur (DSC).
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La décomposition de I'échantillon en matériau multicouche de 5 couches élémentaires

se définit dans ce cas particulier de la maniére suivante :

Couche Module Mpa Coefficient de dilatation Position Section
a23°C thermique °oc-1 m m2
1 1660 1,040E-4 -8.38E-4 1,330E-5
2 1557 1,500E-4 -3.25E-4 3,894E-5
3 1350 1,640E-4 +1.0.5E-4 1.284E-5
4 1557 1,460E-4 +5.08E-4 2,829E-5
5 1660 9,200E-5 +9.16E-4 1.330E-5

Tab 5.5 : Données du calcul de fleche du multicouches.

Les hypotheses restent identiques a celles posées pour l'analyse précédente, a savoir
que I'état initial correspond a l'état de déformation a 23°C avec une fleche de 3.82 mm, que les
modules et coefficients de dilatation thermique linéaire sont constants dans la plage de
températures considérées (-20°C a 50°C), que la picce est réduitc au plan principal de
dimensions 125x51x2mm. La fleche est enregistrée en fonction dc la température
conformément au dispositif de mesure présenté sur la figure 5.34 afin de tester la réponse du
multicouche & une modification de la température de référence. Les résultats expérimentaux
sont ensuite validé par un calcul a l'aide du systeme d'équations {138} & {150} pour la
représentation de la courbure ou de la fléche. Comme dans le cas du boitier moulé avec une
température moyenne de l'outillage a 50°C, les résultats montrent unc variation de I'état de
déformation (fleche) avec la température, il existe également une bonne corrélation entre le
calcul multicouche et les mesures expérimentales de fleche quelle que soit la température

appliquée (figure 5.44).

Evolution de la fleche avec la température,
Comparaison calcul et expérience 10/60°C
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Fig 5.44 : Détermination de la fleche en fonction de la température, comparaison entre le calcul et la mesure

. Cus de dissymétrie de régulation thermique du moule.
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Pour séparer la part de déformation attribuée a I'hétérogénéité structurale et celle
induite par la répartition des contraintes de refroidissement, la piéce est placée en traitement
thermique a 100°C pendant 5 heures. La fléche résultant de ce recuit montre une diminution
significative par rapport a l'état initial non recuit (figure 5.45). La séparation des effets des
contraintes de refroidissement sur la déformation de la piéce est déduite des mesures de fleche
obtenues apres le recuit. On quantifie le moment attribué aux contraintes de refroidissement
par différence avec le moment calculé a l'état initial (piece non recuite & 23°C), soit un
moment de 0,0257 N.m (=f=1,19mm). Cette démarche d'approximation contirme les résultats
obtenus sur le boitier injecté avec un refroidissement symétrique et donne une nouvelle fois

une bonne approche de la déformation de la piece (figure 5.45).

Evolution de Ia fleche avec la température
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Fig 5.45 : Influence d'un traitement thermique sur la fleche, cas de dissymétrie de régulation thermique.

comparaison entre l'expérimentation et le calcul.

En conclusion, on peut admettre, d'une maniére générale. que l'état de déformation
globale du boitier injecté dépend directement de I'effet couplé entre les contraintes internes de
refroidissement et de la structure engendrée par les orientations moléculaires et par la

morphologie locale du polymere.

Pour terminer cette analyse, et avant de passer a la derniere partic de la discussion
concernant la modélisation informatique de la déformation, on doit lever une ambiguité sur les
effets du recuit sur la déformation des pieces. On a mis en évidence lors de 1'étude
expérimentale que le recuit & 120°C des boitiers stabilise ses dimensions et formes
géométriques mais augmente ses déformations. Or, on révéle ici qu'un recuit & 100°C diminue
la déformation. La question qui se pose est : quels phénomeénes interviennent lors d'un

traitement thermique a 120°C pour accentuer 1'état de déformation des boitiers?
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5.3.5. Incidence du recuit a 120°C sur la déformation des piéces

Le cas choisit pour cette étude est celui associé a une dissymétrie de refroidissement
car I'effet du recuit & 120°C est tres significatif puisque 1'on passe d'un état initial avec une
fleche mesurée de 3,82 mm a un état final donnant une fléche de 4,90 mm comme le montre la
figure 5.46 (cf fig 4.32 chapitre4 § 4.2.4).

Influence d'un recuit de 5 heures a 120°C sur la déformation
du boitier ouvert alimenté en nappe longitudinaie
(To :10/60°C, tm : 10 s, tr : 5s)
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Fig 5.46 : Influence d'un recuit & 120°C sur la déformation de la picce.

_ Cet écart de comportement entre dcq)g températures de recuit peut s'expliquer par une
modification structurale de la piece au deld d'une température limite qui avoisine les 110°C.

On montre en effet par des mesures de DSC que le début du pic de fusion se situe vers les
108°C (figure 5.47).
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Fig 5.47 : Mesure de cristallinité sur coupes microtomes (y/e"v5%) par DSC.
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Si on réalise des passages successifs en dilatométrie sur une coupe microtome de
prélevée par exemple dans une zone proche de la paroi (y/e= 5%), le premier passage jusqu'a
100°C libere les contraintes de refroidissement, le second passage jusqu'a 150°C montre une
rupture de linéarité a 105°C et le troisi¢me passage décale vers le bas la courbe de dilatation

thermique en révelant ainsi la modification de structure (figure 5.48).

Influence de la température sur les courbes dilatométriques
i I R ] |
Ll e m——— | T
4 & Premier § ge | : — L ; : _ -
3,5 —:!xSecand passage | | [ ’ ‘ ! SN
,3 A troisiémg passage i ‘ Rupture de IIHEarllgl Loyl
2 T 1 i 1 1 T
3 1 I H x
X 25 T ‘ i + A i SO S, )
% ‘ { ( 1 ( X a 4
2 L ] 1 B T
15 “ l‘ SPERA & S S-S
k) ¢ ey : H
1 ; ; * %—/g/’r/A z‘s S
0,5 - i, _ﬁ;aﬁi,./z.x/z | J - L
, e | P
0 bttt ® ‘ ! ‘ i
20 30 40 50 60 70 80 a0 100 110 120 130 140 150
Température °C

Fig 5.48 : Etude dilatométrique sur coupe microtome : influence de la température d'essai.

Ce changement de structure du polymeére apparait lors de mesures de de dilatation

thermique dans I'épaisseur de I'échantillon comme on peut le remarquer sur la figure 5.49.

Etude du profil de dilatation thermique dans I'épaisseur aprés recuit a3 120°C
Boitier ouvert Polypropyléne alimenté en nappe longitudinale.
{ Position B ; T°outi : 10/60 °C,tm : 10s,tr: 5 §)
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Fig 5.49 : Influence d'un recuit a 120°C sur le profil dilatométrique dans {'épaisseur.

On note une diminution du coefficient de dilatation thermique linéaire dans les
couches intermédiaires d'orientation moyenne. Un controle d'orientation en dichroisme infra-
rouge révele également une modification du profil, on observe une élévation du taux moyen

d'orientation dans ces zones intermédiaires ainsi qu'en peau (figure 5.50). Cet effet peut étre
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attribuée a un €paississement des lamelles cristallines provoqué par une fusion des cristallites
"imparfaites" qui participent a un renforcement des lamelles existantes plus stables et
orientées dans la direction du flux [26]. En conséquence, la rigidité locale sera modifiée en

méme temps que les propriétés dilatométriques locales.

Second moment de la fonction d'orientation en fonction de la position
dans I'épaisseur, bande cristalline 998 cm-1; boitier ouvert pp alimenté en nappe,
(T°outillage : 10/60 °C, Position 2 ,tm 10 ; tr 5)
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Fig 5.50 : Effet d'un recuit & 120°C sur le profil d'orientation moléculaire.

Sur la base de ces observations, on peut alors interpréter les conséquences du
traitement thermique a 120°C sur la déformation de la piece par un schéma se décomposant en

quatre étapes :

@ = de 23°C 4 70°C la piece se déforme conformément au gradient de structure initial
mis en évidence par le graphe 5.43 et associé aux contraintes de refroidissement décrites par la

figure 5.42.

A = De 70°C a 105°C, les contraintes de refroidissement se relaxent, la déformation

n'est plus tributaire que du gradient de structure, la fleche diminue.

® © De 105°C a 120°C, on amorce une modification de structure tant du point de vue
de la cristallinité que des orientations moléculaires, un nouveau profil structural se met en

place, la fleche s'accentue par l'action de nouvelles rigidités locales et de propriétés

thermiques locales.

O = De 120°C a 23°C, la recouvrance de la déformation n'est pas totale et dépend des

étapes 2 et 3. Il subsiste une déformation résiduelle qui accentue la fleche initiale.
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Ce comportement se démontre par le calcul en considérant les parametres d'entrée
définis par le tableau 5.5 de 23°C a 105°C et par les données suivantes a partir de la

modification du gradient de structure :

Couche Module Mpa Coefficient de dilatation Position Section
a23°C thermique oc-1 m m?

1 1730 1,040E-4 -9.24E-4 1.345E-5

2 1600 1,260E-4 -5.21E-4 2,849E-5

3 1350 1,640E-4 +0.00E-4 2,151E-5

4 1600 1,140E-4 +4.90E-4 3.073E-5

5 1730 9,200E-5 +9.24E-4 1,345E-5

Tab 5.6 : Données du calcul de fleche du multicouches & 120°C.

On obtient alors une fleche résultante de 4,25 mm pour le parcours calculé repéré par
le trait pointillé du graphe 5.51. Si on considére 'erreur due a I'imprécision du calcul qui se
manifeste par un décalage de la courbe calculée avec la courbe expérimentale, on peut alors

admettre que la fleche résiduelle réelle serait de 4,70 mm a 23°C compte tenu du recalage de

la courbe (trait mixte gras —--—) pour une fleche expérimentale de 4,90 mm.

Evolution de la fleche avec la température
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Fig 5.51 : Schéma du principe de la déformation de la piece au cours d'un recuit i 120°C.

En conclusion, on peut confirmer que le recuit des pieces tend a stabiliser les formes et
dimensions des pieces dans la mesure ol il supprime I'état de contrainte interne. En revanche,
la température et le temps du traitement thermique doivent impérativement étre choisis avec
précaution et en connaissance des propriétés physiques du polymere car une modification

partielle de la structure peut entrainer des déformations résiduelles importantes.
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5.4. Application a un code de calcul

On s'intéresse ici a I'évaluation d'un code de calcul commercial destiné 2 la prévision
des déformations au moulage en intégrant toutes les phases thermodynamiques du cycle
d'injection. On propose de réaliser une modélisation de la déformation des pitces en
s'appuyant sur les données expérimentales recueillies lors du cycle d'injection (pressions,
températures, débits, temps) pour corriger les écarts entre le calcul et 'expérience. Le cas
sélectionné est celui du boitier alimenté en nappe, injecté avec une symétrie de
refroidissement, qui a fait I'objet de I'analyse principale de I'étude des déformations. Aprés une
présentation générale du code de calcul, on présentera les données entrées pour la simulation
et on en retirera la déformation calculée sous la forme de la fleche de la picce afin d'avoir un

élément de comparaison et de discussion avec le cas réel.
54.1. Présentation du code de calcul

I-DEAS MASTER série 2.0 est un Logiciel de Conception Fabrication Assistées par
ordinateur. Il est commercialisé par la société SDRC (Structural Dynamics Research
Corporation) et permet de remplir les fonctions aussi variées que le calcul de structures par
éléments finis, la programmation de centres d'usinage, la simulation du moulage par injection
des matériaux thermoplastiques et thermodurcissables.

Son module WARP & SHRINK calcule les effets de la déformation et du retrait.
WARP LOADING calcule la distribution des contraintes résiduelles dans chaque couche dans
les directions parallele et perpendiculaire & I'écoulement pour chaque nocud. Les contraintes
sont évaluées depuis le début de l'injection jusqu'a I'éjection. La forme de la déformée est
alors évaluée par une analyse d'éléments finis. I-DEAS Models utilisc les contraintes
résiduelles pour calculer l'effort qui est transformé en déplacements. La distribution de
contraintes résiduelles moyennées est alors exprimée en termes de Force/Longueur et

Moment/Longueur.
5.4.2. Les données du calcul

I-DEAS WARP & SHRINK calcule donc les contraintes a travers I'épaisseur de la
piece, couche apres couche, a partir de la solidification de la surface en contact avec le moule
jusqu'au critere d'éjection choisi. Les effets du fluage et de la relaxation des contraintes sont
pris en compte par une représentation viscoélastique des modules a l'aide d'un modele modifié
de TITOMANLIO & al [100].
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La simulation du remplissage est effectuée par le module MOLD FILLING qui utilise
une approche bidimensionnelle. Les équations employées lors de la phase de remplissage
regroupent les €quations de continuité, de moment et de chaleur. Elles sont couplées et leur
résolution est réalisée par la méthode des différences finies en s'appuyant sur un maillage
constitué de noeuds et d'éléments. Le fluide est considéré comme visqueux et compressible,

répondant a une loi puissance thermodépendante.

I-DEAS MOLD COOLING calcule les températures 2 la surface du moule tout au long

du cycle et les échanges thermiques avec les circuits de refroidissement.

La phase de post-remplissage tient compte d'un modele viscoélastique compressible,
Le passage du modele visqueux au modele viscoélastique est déterminé par la température de

non-écoulement.

En résumé, le calcul de déformation est réalisé a partir d'un matériau isotrope

viscoélastique jusqu'a éjection. Les données sont les suivantes :

= La viscosité est définie sur un intervalle [202°C-250°C] par une loi puissance

corrigée par un facteur lié a la température :
N(T,7) = 95903,48-exp(~0.01208. 7).y 6382 {151}

= La capacité calorifique massique est entrée en constante égale 2 2678 J.Kg-1 K1, 1a

conductivité thermique est une fonction linéaire de la température.

= Les propriétés thermiques des fluides de refroidissement de l'outillage sont définies

en tableau conformément aux valeurs présentées au chapitre 3 §3.1.3.
= La température de non-écoulement est de 113°C

= Les donnée PVT sont saisies sous forme de courbes a partir desquelles le coefficient

d'expansion thermique est calculé par la relation:

_1dvV 1 _1 dhv

b= v>3 ar

{152}

= Le module d'élasticité instantanée E1 est entré en constante soit 1832 MPa a
23°C.
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= Le module de relaxation est sous forme de courbe définie entre 10-7 et 109
secondes.

= Les données temps-température de la loi WLF sont pour une température de
référence de 100°C : C1=-0,7 et Cp= 16,2.

La modélisation s'effectue en considérant la piece, I'alimentation nappe et la buse
instrumentée. Les parameétres d'entrées sont les suivants :

Température des fluides de régulation 50°C
Débit d'huile dans la matrice 75 /min
Débit d'antigel dans le poingon 30 I/mn
Pression d'huile a la sortie des canaux 1 bar

Nombre de couches utilisées pour le calcul 24

Type d'analyse compressible

Température de la matiere 223,7°C

Température de régulation de la matrice 65°C

Température de régulation du poincon 65°C

Température ambiante 23°C

Température des canaux chaux (buse) 223,7°C

Temps de remplissage 1,14 sec

Profit de pression- e - 1+de 020,02 sec rampe-de 3304400 bar - .

de 0,02 2 0,25 sec rampe de 400 & 350 bar

de 0,25 a 10 sec palier & 350 bar

Séquence de calcul coupled

Tab 5.6 : Parametres d'entrée du calcul informatisé
5.4.3. Résultats du calcul et comparaison avec l'expérimentation

Les pressions calculées aux endroits des capteurs montrent une bonne corrélation avec
I'expérimentation comme l'indique le tableau 5.7. Les courbes de températures ont également
un profil similaire avec un décalage de +10°C par rapport aux enregistrements expérimentaux,

qui peut étre attribué a la chaleur emmagasinée par l'outillage apres des injections successives.

Point de mesure Ecart moyen fin de remplissage (Bar) Ecart moyen maintien (bar)
Capteur P1 11 36
Capteur P3 4 12
Capteur P7 3,5 412

Tab 5.7 : Ecarts de pression entre le calcul et I'expérimentation.
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L'allure de la déformation calculée évolue dans le méme sens que celle relevée sur la
piece comme le montre la figure 5.52. En revanche, d'un point de vue quantitatif, la fléche
calculée a I'axe de symétrie de la picce donne une valeur de 0,90 mm, soit le tiers de la fleche
réelle de 2,85 mm.

iideas/ ms2/ model/gaucht. mi1
ODEFOAMATION: 1. B C. 1,LOAD 1, DISPLACEMENT 1
O SPLACEMENT - MAG MIN: 1 SBE-01 MAX- 9.B0E-01
FRAME OF REF: PART

Fig 5.52 : Allure de la déformation simulée sur I-DEAS

5.5. Analyse des écarts simulation/expérience et conclusion.

Si la simulation dans ce cas particulier montre une bonne corrélation qualitative de la
déformation de la piece, elle révele toutefois quantitativement un dcart important avec
I'expérimentation. On va ici analyser les causes probables responsables de cette différence de
résultat. En regle générale, le calcul considére, a priori, que le matériau est homogene,
isotrope, et pleinement élastique [131]. Les effets de la cristallisation, des orientations
moléculaires , du couplage des contraintes normales et de cisaillement lors du remplissage

avec les contraintes de refroidissement sont négligés.

A partir du profil expérimental, on peut ignorer en premiére approximation les effets
de structure et calculer la fleche induite par la répartition des contraintes de refroidissement
dans la piece(figure 5.53). On considere alors le matériau homogéne et isotrope, le moment

généré par la dissymétrie de contrainte de refroidissement est obtenu a partir de I'expression :

+y
M,=2%06;-Wy-y {153}
-y
Avec W : la largeur de la plaque
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Etude du profil de contraintes thermiques dans I'épaisseur
Boitier ouvert Polypropyléne, alimenté en nappe longitudinale.
(Teouti: 50/50 °C,tm : 10 s,tr:5 s)

Contrainte (MPa)
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Fig 5.50 : Représentation du calcul du moment induit par le protil de contraintes de refroidissement.

Gréce aux équations {149} et {150}, on accede au rayon de courbure et i la fleche, en
prenant un module moyen E de 1300 MPa (module du matériau isotrope i 23°C, Cf fig5.30),
une largeur de plaque de 51 mm, une épaisseur h de 2,077 mm, on obtient :

- Un moment Mx = 0.015 N.m (la valeur obtenue lors de notre analyse
expérimentale est de 0,017 N.m §5.3.4.2 p 192)

-Un rayon de courbure R=3,298 m

- Une fleche f=0,85 mm

Cette interprétation amene un résultat similaire a celui de la simulation informatique
(f=0.90 mm), et confirme l'intérét de considérer l'anisotropie et I'hétérogénéité locale du
polymere pour obtenir un résultat cohérent avec les grandeurs expérimentales. Pour conclure
cette étude, on effectue maintenant une simulation informatisée en intégrant dans la démarche
de calcul la notion de matériau hétérogéne constitué d'un multicouche tel qu'on I'a mis en

évidence par la figure 5.33.

Un calcul informatisé, a partir d'un code commercial, reprenant la géométrie d'une
plaque 160x50x2 mm proche de la configuration du plan supérieur de la piece, constituée d'un
matériau isotrope et homogene refroidi dans les conditions expérimentales, montre un écart
important de fléche par comparaison a celui intégrant une structure hétérogéne multicouche
telle que nous l'avons mis en évidence. La fleche calculée pour le matériau hétérogéne est
alors similaire aux mesures expérimentales (environ 3 mm), ce qui montre l'intérét d'intégrer
les notions d'anisotropies et d'hétérogénéités locales pour améliorer la simulation. Un calcul
de déformation, a partir d'un logiciel de simulation, reprenant l'ensemble du procédé de
transformation du boitier et incorporant les résultats obtenus dans le cadre de notre recherche,

est actuellement en cours de réalisation chez un industriel. Les résultats, qui seront disponibles
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dans quelques mois, devraient permettre d'affiner la démarche proposée ici et d'améliorer

sensiblement l'aptitude du logiciel a estimer les retraits et gauchissements des piéces moulées.
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CONCLUSION GENERALE

L'étude bibliographique présentée au chapitre 1 indique que malgré une nette
progression dans la connaissance des mécanismes de formation des contraintes résiduelles
générées par le processus d'injection des piéces thermoplastiques, la précision et la stabilité
dimensionnelles restent encore difficilement accessibles par le calcul. La littérature technique
et scientifique sur le sujet montre également que si les producteurs de matiéres offrent
actuellement un grand nombre de données techniques pour l'aide a la conception de piéces
plastiques, ces informations ne concernent d'une maniere générale que les retraits
macroscopiques, les phénomenes liés a la déformation des picces restent encore du domaine
de la recherche universitaire dans la plupart des cas. On s'est proposé dans ce travail, d'établir
des corrélations entre les champs de contraintes résiduelles et d'orientations moléculaires et la
stabilité¢ dimensionnelle des pieces moulées afin de mettre en évidence le lien qui existe entre

la structure locale et la déformée globale.

Une étude paramétrique expérimentale a permis de séparer les parametres directeurs de
la stabilit¢ dimensionnelle des pieces post-moulage et post-recuit en s'appuyant sur une
géométrie en forme de boitier. L'analyse des résultats expérimentaux a mis en évidence la
nette influence du type d'alimentation des pieces qui génere soit un écoulement radial, soit un
écoulement unidirectionnel” sur leurs aptitudes & conserver tes dimenstons et formes
originelles a travers les histoires thermo-mécaniques locales. L'étude des déformations
géométriques de la piece a confirmé I'importance de 'homogénéité de refroidissement sur le
défaut de forme des boitiers. On a également constaté que le recuit est le facteur prédominant

de l'uniformité dimensionnelle bien qu'il augmente les retraits et déformations.

Une analyse thermodynamique basée sur l'incorporation dans un diagramme PVT du
comportement thermodynamique moyen calculé & partir des enregistrements expérimentaux
de pressions et températures dans I'empreinte, a servi a confirmer en terme de tendance les
grandeurs expérimentales du retrait . L'étude locale de cristallinité par DSC a mis d'autre part
en évidence les gradients de structure obtenus sur la pi¢ce et a permis de comprendre l'origine

de I'hétérogénéité des retrait mesurés entre ses extrémités.

L'étude de la répartition des orientations moléculaires dans un écoulement
unidirectionnel a révélé I'anisotropie et I'hétérogénéité structurales de la piece. Les mesures
expérimentales ont été validées par une modélisation simplifiée & partir d'un loi puissance

viscoélastique. Les graphes montrant I'évolution de la premiere différence de contraintes
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normales dans I'épaisseur de la piece et au cours du temps confirment en terme de tendance les

distributions d'ortentations moléculaires dans le boitier.

A partir des mesures locales d'orientation par dichroisme infra-rouge et de contraintes
internes liées au refroidissement de la piéce effectuées par dilatométrie par analyse d'image,
on a établi des corrélations entre les taux d'orientation et les rigidités locales mesurées par des
essais de flexion sur des barreaux pelés d'une part, et les propriétés dilatométriques pures
obtenues apres un traitement thermique sur des coupes microtomes d'autre part. Les données
intégrées dans un calcul de déformation d'une piéce constituée d'un matériau multicouche
défini par le profil de dilatation thermique dans I'épaisseur ont mis en évidence l'effet couplé
des contraintes de refroidissement et celles induites par le gradient structural (orientations,
cristallinité). Les calculs corroborent les mesures de déformation réalisées en température ou
les effets ont été séparés par un traitement thermique de la piece a une température de 100°C

pendant 5 heures pour supprimer les contraintes de refroidissement.

La déformation globale de la piece a donc été exprimée comme le résultat de la
superposition des effets générés par les contraintes de refroidissement dont la dissymétrie par
rapport au plan moyen de la piece induit un moment donc une courbure, et des effets d'un
gradient de structure également dissymétrique, provoqué par les orientations moléculaires et la
cristallinité du polymeére, lui méme responsable d'un moment provoquant une déformation. On
a ainsi déterminé un couplage des contraintes dues au refroidissement hétérogéne avec
l'organisation structurale de la piece induite par le procédé (remplissage. compactage et
maintien) pour les orientations moléculaires et les vitesses de refroidissement pour la
cristallinité. Un contrdle des hypotheses sur un cas présentant une dissymétrie de structure par

rapport au plan moyen marquée a confirmé les résultats de 'analyse.

On a ensuite contrdlé les effets d'un recuit a 120°C des pieces qui tend 2 stabiliser les
formes et dimensions des pieces dans la mesure ol il supprime I'état de contrainte interne,
mais qui en revanche accentue I'état de déformation. On a montré que ce comportement est a
attribuer a une modification partielle de la structure (cristallinité. orientations moléculaires)

qui peut entrainer des déformations résiduelles importantes.

Enfin, une modélisation informatique a partir d'un code de calcul existant a révélé les
écarts importants, en 1'état, dans la prévision des déformations et a servi & valider les résultats
de nos recherches en confirmant I'intérét d'intégrer la notion d'anisotropie et d'hétérogénéité de

structure pour prédire avec précision les déformations des pieces.
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ANNEXE 1

Résolution mécanique et thermique
de l'écoulement dans une plaque
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Annexe 1

A : Résolution mécanique : régime permanent établi

w

1) Hypothéses cinématiques.

u(x,y)
Le champ de vitesse est défini par i =| v=0
w=0
2) Tenseur de yitesse de déformation.
. odu;
(6] = 4| Qi 2
2 8xJ aXi
[ ou 1|du dv ll:au ow T
ox 2|dy ox| 2|ldz Ox
2| dy ox dy 2| dz 9y
l[au aw} I{ov ow ow
| 2Lldz ox | 2[dz Jdy 0z |

Soit :
1 g
ox 29dy
[é]: l_a_u 0 0
2 dy
0 0 O
L J
On suppose le polymeére incompressible : tr[é] =0
don P20 uy)=u)

ax
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Loi de comportement de Maxwell en pseudo plastique.

8[c'] —m—1. = |du
' it Sl (U, ==
[0']+6 St KM (€] avec Y 3
Dérivation convective
1 d 1
e G CARC (3
I du du du |
=20y — vy vz
G'XX G'yx G'Zx Xy 883 yy ay yz ay
G'yy O'yy O'yy |+6] —O'yy 5}7 0 0
C'xz G'yz C's . du
y = 0 0
i dy i
d'ou
1 t au
O'yx —200 xy—a;=0
yX yy ay ay ay
du
vz =06, —=0
G xz zy ay
Cyy =
G'y, =
¢'y,=0
D'autre part on sait que :
[o]=[c"]-PT1]
Soit :
B 2 m-—1
-p'+26K é)_u_ —QE K@—
dy J |dy dy
ulau|™!
K==
0

-
0
-1
) K—a-u- —a—u— m
dy |dy
0
L
]
6 = ZBK[(—U
dy
‘ Jdu|du
T = RAl
yloy
'y, =0
G'yy =0
G'y, =0
G, =
Ju m-—1 . 1
dy
-p' 0
0 -p'

du
dy |dy

du

m-1
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Annexe 1

Equilibre dynamique : on néglige les forces de masse et d'inertie alors div[c] =0

[ 2
o [ du

20K —| —
BX(ay)

.2 du[du

m-—1 m-—1

™ o
dy

Ix dy dy
m-|

ap'
it o'
dy

u
dy

ox|dy | oxdy dylox]

Soit :

m-]

_adp’ 9%u _0

+K——
ax ayz
»_w_,
dy 0z

du

dy

m—1

du

dy

) 2
ép____Ka u
ox dy?

1)

P'=P'(x)

Conditions aux limites.

P'(0) = AP’
P(L)=0

d | du
2 K—| —.
: ay[ay

P'(X):AP'(l-%)

du
dy

m-1 __AP'
L

Le profil de vitesse est symétrique.

Conditions aux limites.
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u(y) #de 0ah/2
u(y) wdeh/2ah
du
de 0<y<h/2 —20
— dy
1/m m+1 Efj
o-()" [ (1)
KL m+1|\2 2
de —<y<h éliSO
dy

Calcul du débit.

h/2

Q=2W [u(y)dy
0
A 0/m 2m+1
(Q= m (ﬁAP ) -hm W
2(2m+1) 2KL

et

m+1

-2l (2]

m h

avec (V> : vitesse moyenne au front de matiére.
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B : Résolution thermique.

Thermigue pseudoplastique.

Um 2m+1
Q-aw[ &) _m_ (0}
KL 2m+ 142
m+1
2m+1 2y) m
uly)= <V>yl-| =
(y) m+1 (h

AP Um ; m+l
vt ()"
S KL 2m+1\2

m+1

- 2m+1 2Y m Um
T, '<V>'(/7) !

Equation de chaleur.

pC%—T+pcugradT—kAT—G =0

Régimepermanent:%}=9 : e

[aT oT aT} [azT 22T BZT}
Pclu—+v_—+ =k + + +G

Jx  dy w£ 2 ay? dz°

m-+1

avec: G = KM

5 { m+1 1 m+l
m+

<V> (_2_) m y
m h ’

G=K

v=w=0

a_aT_
aZ 822

Nombre de Pecklet :

P convection sens écoulement
e =

conduction sens écoulement
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aT
Pe—p—‘u azx zPL<V>L
k o°T k
dx
Equation de chaleur simplifiée.
ma] 7 |
T T | 2m+1 2\ »'"+
pt—=k—5+K <V>|— v o

ox dy” m h '

convection longitudinale = conduction latérale + dissipation

. - dT
a) Régime d'équilibre - —=0
X
m+] T S+l 3m+l
T(y)=Tp+£ 2m+1 <V>(%) m m_ - m (ﬁ) o om
k m h 2m+1t 3m+1|\2 ’
Echauffement maximum pour 'y =0
ATax = Tinax = Tp Avec Tp : température de régulation de la paroi
el 3wl
AT _K|2m+l - V>(z) m m_ o (ﬁ) o
k m h 2m+1 2m+3\2
Ecart de température moyen :
ATpey =T=T,
- h/2
WhT =2W [T(y)dy
0
el ] 3+l
7=Tp+—lg 2m+l<v>(g) m m_m (ﬁ) e {]_ m }
k m h 2m+1 3m+1\2 dm+1

b) Régime adiabatique.

IaT ~0
dy

y=h/2
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m+1 T+l +l
oT hi2 | 2m+1 2 =
pCWh<V>a—=2WJ K <V>(—-) " y ™ dy
X 0 m h

Condition aux limites : TO) =T,

— AP

T(X) =To+ o.L Xl Avec To : température initiale du polymére

C

¢) Régime transitoire.

oT hi?2
PWh<V>—=2W [Gdy-2¢W
ox 0
T
avec : q= —ka—
ay y=h/2

Conditions aux limites :

a) T(0)=Ty =T,

Température de la paroi est identique a la température initiale du polymere

kL

On pose le nombre de Cameron:  Ca=—5————
, hop. <V >

/ m o

K Y41\ AN _4(_"(,iﬂ'l( 2[&1) X

T(x)=T0 +-—<V>m+] (h " ) m (_1_) l—¢ 2m+1V m L
k m 4m+1\2

b) T(0)=Ty # T,

Température des parois est différente de la température initiale du polymere

Kly" < v s?
Si on pose le nombre de Brinkman : Br = M
k(Tp - T())

Alors :

dm+1 2m+1Y" x

2 I- e =

T(X) = TO +-I-{- ’,-Y‘m-l ———< V> +<V >m—l (_—_2m+1) mn (ﬁ) " d1=e ”2/11+l( m ) L

k Br m dm+1\2
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