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Résumé :

Le procédé d’injection soufflage est rendu accessible aux presses d’injection standard a travers le pro-
cédé d’injection soufflage cycle chaud, sans stockage puis réchauffe de la préforme. Le but étant de
rendre accessible la production de petites séries de piéces creuses a des entreprises possédant un parc
machine de presse a injecter. Les piéces sont réalisées en polypropyléne et sont soufflées juste apres
avoir été injectées. Ce processus implique que la préforme se doit d’étre suffisamment malléable pour
étre soufflée mais suffisamment visqueuse pour éviter de se rompre durant la phase de soufflage. Ces
contraintes conduisent d une fenétre de mise en ceuvre réduite, comprise entre la température de fusion
du polymere et la température de cristallisation, soit le domaine ou le polypropyléne est a I’état amorphe
mais suffisamment froid pour avoir une viscosité conséquente sans cristalliser. Ce procédé cycle chaud
implique des gradients de température, de grands taux d’étirages et d’importantes cinétiques de refroi-
dissement. Des mesures de rhéométrie a I’état fondu sont réalisées pour identifier le comportement de
la matiére dans la plage de température du procédé, de méme que des tests de calorimétrie différen-
tielle. Un modele rhéologique de Cross est utilisé, avec la dépendance thermique prise en compte par
une loi d’Arrhénius. Le procédé est simulé a I’aide d’un logiciel de calcul par éléments finis dédié aux
écoulements de fluides complexes (POLYFLOW) dans [’espace de travail ANSYS Workbench. La géo-
métrie autorise une approche axisymétrique, facilitant ainsi la modélisation. Le calcul transitoire est
lancé sous conditions anisothermes et I’auto-échauffement est considéré. Des études de sensibilité sont
réalisées et révelent influence de parameétres procédé tels que le comportement du matériau, la pres-
sion de soufflage et le champ de température initial. Des mesures d’épaisseurs sont réalisées en utilisant
une méthode de traitement d’image permettant I’analyse des images numérisées de piéces découpés.
Les résultats simulés sont comparés aux mesures expérimentales. Le modeéle est en bon accord avec les

mesures.

Abstract :

Le procédé d’injection soufflage est rendu accessible aux presses d’injection standard a travers le pro-
cédé d’injection soufflage cycle chaud, sans stockage puis réchauffe de la préforme. Le but étant de
rendre accessible la production de petites séries de piéces creuses a des entreprises possédant un parc
machine de presse a injecter. Les piéces sont réalisées en polypropyléne et sont soufflées juste apres
avoir été injectées. Ce processus implique que la préforme se doit d’étre suffisamment malléable pour

étre soufflée mais suffisamment visqueuse pour éviter de se rompre durant la phase de soufflage. Ces
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contraintes conduisent a une fenétre de mise en ceuvre réduite, comprise entre la température de fusion
du polymere et la température de cristallisation, soit le domaine ou le polypropyléne est a I’ état amorphe
mais suffisamment froid pour avoir une viscosité conséquente sans cristalliser. Ce procédé cycle chaud
implique des gradients de température, de grands taux d’étirages et d’importantes cinétiques de refroi-
dissement. Des mesures de rhéométrie a l’état fondu sont réalisées pour identifier le comportement de
la matiére dans la plage de température du procédé, de méme que des tests de calorimétrie différen-
tielle. Un modéle rhéologique de Cross est utilisé, avec la dépendance thermique prise en compte par
une loi d’Arrhénius. Le procédé est simulé a I’aide d’un logiciel de calcul par éléments finis dédié aux
écoulements de fluides complexes (POLYFLOW) dans I’espace de travail ANSYS Workbench. La géo-
métrie autorise une approche axisymétrique, facilitant ainsi la modélisation. Le calcul transitoire est
lancé sous conditions anisothermes et I’auto-échauffement est considéré. Des études de sensibilité sont
réalisées et révélent l'influence de paramétres procédé tels que le comportement du matériau, la pres-
sion de soufflage et le champ de température initial. Des mesures d’épaisseurs sont réalisées en utilisant
une méthode de traitement d’image permettant I’analyse des images numérisées de piéces découpés.
Les résultats simulés sont comparés aux mesures expérimentales. Le modéle est en bon accord avec les

mesures.

Mots clés : injection soufflage, calcul par éléments finis, polypropyléne, rhéo-
métrie dynamique, dma, cristallinité, mesure d’épaisseurs, random copoly-
mere.

1 Introduction

Linjection étirage-soufflage est un procédé ol la préforme est dans un premier temps injectée via une
presse a injecter, refroidie dans le moule, stockée puis plus tard réchauffée afin d’étre étirée-souffiée via
une machine de soufflage pour obtenir la piece finale [10, 11, 17, 18, 20, 24, 27].

Dans la variante du procédé dite “cycle chaud”, la préforme est soufflée juste apres avoir été injectée. 11
n’est pas ici question d’étirage, les géométries finales étant proches de la géométrie de la préforme dans
le sens de la hauteur. Il n’y a donc pas besoin d’étirer beaucoup la préforme dans cette direction et le
soufflage seul est suffisant.

Linjection soufflage cycle chaud est une maniére attractive de produire rapidement des petites séries de
picces via une presse a injecter standard équipée du moule adéquat. Cependant, lancer une nouvelle pro-
duction peut étre retardé par le temps nécessaire a concevoir une préforme permettant I’obtention d’une
piece finale avec une distribution d’épaisseur voulue assurant un bon maintien mécanique. Une succes-
sion d’essais et d’erreurs conduit a des retards, des surcofits et une conception de préforme non-optimale.
La phase de soufflage étant responsable de la répartition d’épaisseur finale, la simulation numérique de
cette étape est la clé pour gagner en compréhension sur le procédé. Cependant, la simulation numé-
rique du soufflage est un probleme de mécanique complexe, car le polymere est déformé alors qu’il a
I’état caoutchoutique, bien au-dessus de sa température de transition vitreuse et en dessous de son point
de fusion, ou ses caracteres visqueux et élastique sont tous deux influents et oli, concernant les poly-
meres semi-cristallins, la question du role de la cristallisation durant le procédé se pose. Contrairement
au procédé conventionnel, la matieére n’est pas chauffée avant d’étre souffiée de sorte que le champ de
température avant soufflage est une conséquence directe de la phase d’injection préalable. La préforme
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est en effet refroidie dans le moule a une température supérieure a la température de cristallisation du
polymere et est ensuite soufflée. De plus, le couplage entre la thermique et la mécanique ne peut €tre
évité de par la dépendance thermique de la viscosité et de par les gradients thermiques découlant de la
phase d’injection [13].

Notre plan de travail est le suivant, concernant la mise en forme de flacons en polypropyléne (grade
injection-souftlage) :

— étude rhéologique : mesures de viscosités et de modules dynamiques a différentes températures
et a différentes vitesses de refroidissement.

— simulation numérique transitoire et non-isotherme de la phase de soufflage.

— comparaison avec des mesures expérimentales d’épaisseurs obtenues par traitement d’image.

2 Caractérisation

Les copolymeres random sont souvent utilisés dans les procédés de soufflage [8]. Un grade injection-
soufflage est choisi, le PPR3221 fourni par Total Petrochemical. Sa température de fusion et sa tem-
pérature de cristallisation ont été déterminées via une analyse calorimétrique différentielle (DSC) a
10°C.min~" : 7;,=149°C et T,=113°C.

Des mesures de théométrie dynamique 4 différentes fréquences de sollicitation et différentes tempéra-
tures permettent de construire la courbe maitresse de viscosité du matériau régissant son comportement
a I’état fondu.

Le modele de Cross est utilisé pour représenté le comportement rhéofluidifiant du matériau a 1’état
fondu :

arro

= Ty aNioh ey
" 1+ ((IT)\’)/)lfn
avec 1) la viscosité a cisaillement nul, A le temps de relaxation et n I’indice de rhéofluidification.
Leffet de la température est pris en compte via une loi d’Arrhénius :
&(L_ Ly
ar = e R AT Tyep (2)

avec R la constante des gaz parfaits, E, 1’énergie d’activation du matériau et T;¢ la température de
référence.

La validité de I’utilisation de la loi rhéofluidifiante dans les conditions du procédé est étudiée a travers la
variation du temps d’attente pendant les essais de rhéométrie. Le procédé introduit de grandes vitesses
de refroidissement et de grands étirages. La loi rhéofluidifiante suppose que le polymere demeure a I’ état
fondu et a donc un comportement amorphe. Si la cristallisation devait se produire durant le procédé, cette
approche ne serait peut-étre pas valide.

Une premicre étude consiste a explorer les propriétés mécaniques du matériau selon deux approches :
— des essais de mécanique dynamique en traction (DMA) en partant de 1’état solide sont réalisés
sur I’échantillon étant graduellement chauffé.
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— des essais de théométrie dynamique sous cisaillement (RDA) sont réalisés sur I’échantillon ini-
tialement fondu et étant graduellement refroidi.
Les résultats des deux approches sont regroupés sur la figure 1 et souligne I’importance du protocole
pour caractériser le comportement du matériau en accord avec les conditions du procédé.

Le procédé conventionnel d’étirage, avec stockage puis chauffe de la préforme, correspond plus 4 la
premiere approche, car partant de 1’état solide [7].

Le procédé cycle chaud présenté ici a besoin de la deuxiéme approche, ot le matériau est dans un premier
temps fondu puis refroidi progressivement.

Mechanical Characterization of PPR3221

ot uni-axial sollicitation in solid state and shear sollicitation in molten state
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Ficure 1 — E’ (noir) and E” (bleu) modules DMA (état solide) comparés a 3G’ et 3G” modules RDA
(état fondu), en fonction de la température

Les propriétés rhéologiques sont donc étudiées sous cisaillement a 1’état fondu, via I’utilisation de pla-
teaux paralleles oscillants. Des balayages en fréquences sont réalisés a différentes températures avec des
temps d’attente différents entre deux mesures successives, permettant ainsi la visualisation de 1’effet
de la vitesse de refroidissement : plus le temps d’attente est long, plus la vitesse de refroidissement est
lente. La viscosité est ensuite déduite, et les effets du taux de cisaillement, de la température, et du temps
d’attente sont étudiés.

Des temps d’attente de 300s, 30s and Os ont été étudiés, correspondant a des vitesses de refroidissement

moyennes de 0.004°C.s~!, 0.028°C.s~! et 0.067°C.s~!. Les résultats sont présentés en figure 2.

L’augmentation des modules est supposée étre 1’expression de la cristallisation. Il apparait alors que
plus le refroidissement est rapide, plus basse est la température a laquelle la cristallisation se produit [6]
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Ficure 2 — E’ et E” modules pour différents temps d’attente a différentes fréquences de sollicitation -
chaque lot de données est normée par le premier module (mesuré a la premiere température imposée)

[14] [21] [23] [22]. Etant donné que I’injection de la préforme introduit une vitesse de refroidissement
moyenne bien supérieure 2 15°C.s~1, il vient que la loi choisie est légitime.

3 Résultats

La phase de soufflage est modélisée via un logiciel commercial de calcul par éléments finis : POLY-
FLOW. Ce dernier est spécialisé dans la résolution des problemes d’écoulement faisant intervenir des
fluides complexes [1]. POLYFLOW utilise une approche eulérienne avec les champs de vitesse et de
pression comme inconnues.

La géométrie permet une approche axisymétrique. Deux domaines sont définis : la préforme et le moule.
Un maillage 2D composé uniquement d’éléments quadrangles pour la préforme est utilisé.

Le calcul est sous condition non-isothermes. La température de la broche servant au moulage interne de
la préforme est imposée a 130°C et la température initiale de la matiere, ie la température d’injection,
est fixée a 240°C.

La pression d’air est imposée constante le long du bord interne de la préforme et évolue selon une loi
thermodynamique prenant en compte la variation du volume interne. Un probléme de contact est défini
entre le moule et le bord externe de la préforme afin que les noeuds en contact avec le moule soient
entravés. Les parametres de la loi de Cross et d’Arrhénius permettant la modélisation du comportement
du polymere sont présentés dans le tableau 1.

La figure 3 montre I’évolution de la préforme durant le soufflage.
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TaBLE 1 — Parameétre de la modélisation du comportement du PPR3221 :
no [Pa.s] A[s] n E, [Jmol™'] T, [°C]

2.6E4 1.37 0.35 34600 180

2.50

: F 2.27
2.04

-1.81
-1.58
1.35
1.12
-0.89
0.66

0.43
0.20

Ficure 3 — Résultats de la modélisation de la phase de soufflage pour différents pas de temps - la carte
couleur représente 1’épaisseur de la préforme

Six échantillons ont été découpés en deux dans le sens de la hauteur et chaque moitié€ a ét€ numérisée
avec une résolution de 2400 dpi. Les épaisseurs sont ensuite déterminées par traitement d’image apres
un seuillage afin d’obtenir une image binaire. Les contours des bouteilles sont ensuite identifiés et les
épaisseurs locales mesurées. L'erreur de la méthode est estimée a £ 1 pixel, soit 10 um. Douze réparti-
tions d’épaisseur sont ainsi mesurées. Une répartition d’épaisseur médiane est déduite et comparée a la
simulation.

Les répartitions d’épaisseurs sont représentées en fonction de 1’abscisse curviligne. La figure 4 présente
la comparaison entre la répartition d’épaisseur numérique et la répartition d’épaisseur médiane.

Les zones grisées ne sont pas considérées dans la comparaison. Concernant les autres régions, il y a
une concordance entre simulation et expérience de 73% pour une tolérance de 100pum et 45% pour une
tolérance de S0pum.

L’opération de découpe des échantillons est la premiere source d’erreur identifiée. L’angle de la lame, la
position de la lame ou encore 1’épaisseur de la lame sont autant de paramétres amenant de la dispersion
sur les mesures. Cependant, les tendances observées expérimentalement et numériquement sont en bon
accord.

4 Conclusion

Une méthode de travail a été définie pour la caractérisation mécanique du matériau dans la gamme de
température introduite dans le procédé : au-dessus de la température de cristallisation en partant de
I’état fondu. La validité de la loi de comportement choisie a été étudiée. La légitimité de cette loi a
été assurée via la visualisation de I’effet de la vitesse de refroidissement sur la cristallisation via des
essais de rhéométrie dynamique. Les résultats de la simulation sont en bon accord avec les mesures
expérimentales.
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