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Device for the measurement of the vis-
coelasticity of products, especially low viscosity
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Dispositif de mesure de la viscoélasticité
des produits présentant notamment une faible
viscosité. Il est du type comprenant une cou-

pelle male (1) munie d'une cloison cylindrique de séparation (16a) susceptible d’étre introduite dans une chambre annulaire (9a) |
meénagée dans un corps (3) d'une coupelle femelle (2) et recevant le produit & mesurer, et des moyens d’entrainement autour d’un
axe de rotation (5) d’'une des coupelles par rapport a l'autre, et caractérisé en ce qu'il comprend, en outre, des moyens (11, 12, 14,

15) pour fermer de fagon étanche ladite chambre annulaire.
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DISPOSITIF DE MESURE DE LA VISCOELASTICITE DES PRODUITS
PRESENTANT NOTAMMENT UNE FAIBLE VISCOSITE

La présente invention concerne un dispositif de me-
sure de la viscoélasticité des produits présentant no-
tamment une faible viscosité.

Il est souvent nécessaire dans la mesure des carac-
téristiques physico-chimiques d'un produit donné tel
qu'une résine, une peinture, une matiére plastique, de
mesurer et connaitre la viscoélasticité du produit con-
cerné.

De nombreux dispositifs de mesure de viscoélastici-
té ont été proposés. Certains sont constitués par deux
lamelles planes entre lesquelles est disposé le produit
4 mesurer. Un déplacement angulaire d'une lamelle par
rapport & l'autre crée un couple de cisaillement dans le
produit. La mesure du couple de cisaillement permet de
déterminer la viscoélasticité du produit disposé entre
les lamelles.

D'autres dispositifs connus sous la désignation gé-
nérique de rhéometres du type couette, comportent une
coupelle femelle dans laquelle est disposé un organe ma-
le, les coupelles étant cylindriques et 1le produit a
mesurer étant disposé dans la coupelle femelle. Le pro-
duit est cisaillé entre les coupelles dont l'une est
fixe et l'autre mobile.

La théorie des rhéométres du type couette et leur
structure est décrite dans "Initiation & la Rhéologie",
édition de 1983 de 1la Technique et Documentaticn

(LAVOISIER).
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Un inconvénient grave de tous les Rhéométres
utilisés jusqu'd présent réside dans le fait qu'ils
travaillent en atmosphére libre. De ce fait, lorsque le
dispositif de mesure est disposé dans un four de chauf-
fage ou un bain d'huile pour amener le produit ou la
substance & mesurer & une température prédéterminée qui
dépend entre autre de la nature du produit & mesurer, il
s'ensuit que dans les produits contenant un solvant, ce
dernier s'évapore, en plus ou moins grande quantité et
ce, quelle que soit la rapidité d'exécution pour 1'in-
troduction du produit dans la coupelle femelle, & 1l'in-
térieur du four ou du bain d‘'huile. Or, l'évaporation du
solvant conduit & au moins une modification des caracté-
ristiques physiques du produit. Dés lors, le couple de
cisaillement s'en trouve affecté et on aboutit souvent a
des résultats erronés.

Un autre inconvénient grave est 1ié & la structure
méme des Rhéométres cylindriques connus. En effet, ces
derniers, outre le fait qu'ils sont ouverts et donc ap-
tes & permettre 1l'évaporation du solvant, sont de dimen-
sions relativement importantes et nécessitent de changer
de capteur de mesure du couple de cisaillement & chagque
changement de produit de viscosité différente. Il s'en-
suit une augmentation du risque de détérioration des
capteurs qui sont fort couteux par ailleurs. De plus,
ils se prétent mal & un mouvement alternatif ou sinusoi-
dal entre la coupelle mobile et la coupelle fixe, en
raison de l'inertie inévitablement produite par le sur-
dimensionnement des coupelles.

La présente invention a pour but de pallier les in-
convénients précités et de proposer un dispositif de
mesure qui soit étanche, d'encombrement réduit et adap-
table sur les viscoélasticimétres utilisés actuellement.

La présente invention a pour objet un dispositif de
mesure de la viscoélasticité d'un produit, du type com-
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prenant une coupelle mdle munie d'une cloison cylindri-
que de séparation susceptible d'étre introduite dans une
chambre annulaire ménagée dans un corps d'une coupelle
et recevant le produit & mesurer, et des moyens d'en-
trainement autour d'un axe de rotation d'une des coupel-
les par rapport & l'autre, et qui est caractérisé en ce
qu'il comprend, en outre, des moyens pour fermer de
fagon étanche ladite chambre annulaire.

Un avantage de la présente invention réside dans le
fait que le dispositif travaille au milieu étanche, sans

évaporation de solvant.

Une autre caractéristique'importante est que plu-
sieurs chambres annulaires sont ménagées dans la coupel-
le femelle, ce qui permet de mesurer la viscoélasticité
de produits présentant une trés faible viscosité.

En outre, le dispositif selon l'invention est pour-
vu de moyens d'alimentation directs de produits dans la
coupelle femelle, ce qui permet d'éviter toute évapora-
tion de solvant lors de la mise en place du produit &
mesurer dans la coupelle femelle.

D'autres avantages et caractéristiques apparaitront
plus clairement & la lecture de la description d'un mode
de réalisation préféré de l'invention, ainsi que du des-
sin annexé dans lequel la figure unique est une vue en
coupe du dispositif de mesure.

Le dispositif selon 1l'invention comprend une cou-
pelle mile 1 et une coupelle femelle 2 constituée par un
corps cylindrique 3. La coupelle femelle 2 peut étre en-
trainée en rotation continue ou animée d'un mouvement de
rotation alternatif de fréquence déterminée ou encore
déplacée verticalement par rapport & la coupelle mile 1.
Les moyens d'entrainement en rotation peuvent étre de
tout type approprié comme par exemple un moteur, non re-
présenté, solidaire d'une piéce d'entrainement 4 qui
tourne autour d'un axe de rotation 5.
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La coupelle femelle mobile 2 par rapport a la cou-
pelle midle fixe 1, comprend un moyeu central creux 6 qui
est fermé & sa partie inférieure par le fond 7 du corps
3 et ouvert & sa partie supérieure. De fagon concentri-
que et tout autour du moyeu central 6 sont prévues des
parois cylindriques (8a, 8b), par exemple au nombre de
deux, qui délimitent entre elles trois chambres annulai-
res 9a, 9b, 9c. De préférence, la hauteur des parois 8
est supérieure & la hauteur de produit & mesurer intro-
duit dans les chambres 9, comme cela décrit plus loin.
L'épaisseur 2 des parois 8 est constante, par exemple
égale & 1 mm. '

A la partie supérieure du corps 3 et légerement au-
dessous du bord libre 10 dudit corps, est prévu un
rebord 11 dans lequel sont ménagées une premiére rainure
cylindrique 12 remplie d'huile et une deuxiéme rainure
cylindrique 13 remplie de solvant.

La coupelle mile 1 comprend une parol de fermeture
14 qui est munie d'une jupe périphérique 15 dont le bord
libre plonge dans l'huile de la premiére rainure 12 sans

&tre en contact avec le fond de ladite rainure 12. L'en-

semble paroi de fermeture 14, jupe 15 et rainure 12 rem-
plie d'huile constitue un systéme d'étanchéité qui empé-
che vers 1l'extérieur toute évaporation du solvant conte-
nu dans le produit & mesurer et remplissant au moins
partiellement les chambres annulaires %a, 9b, 9c.
Des'cloisons de séparation, par exemple au nombre
de trois et désignés par 1l6a, 16b et 16c, sont prévues
solidaires de la parci de fermeture 14, cylindriques et
concentriques. Les cloisons 16a & 16c sont disposées a

-

1'intérieur des chambres annulaires 9a & 9c, de maniére

que chaque cloison délimite & l'intérieur de la chambre

annulaire correspondante deux entrefers étroits. Dans
l'exemple représenté, on obtient six entrefers étroits
17a & 17f dont les épaisseurs sont choisies de telle

A7
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sorte que le gradient de cisaillement soit constant d'un
entrefer a l'autre. Ceci est obtenu en choisissant les
rayons internes des chambres annulaires 9a & 9c de fagon
que deux rayons internes Rn/Rn-1 + € = Ct*e et g 1,15
pour le cas d'entrefers étroits.

Les cloisons 16a a 16 présentent une hauteur telle
que leur bord inférieur ne vienne pas en contact avec la
paroi de fond du corps 3.

Le produit & mesurer est introduit, par tout moyen
approprié tel qu'une seringue, dans la coupelle femelle
2 & travers un orifice 20 ménagé dans la paroi de fond
7. La seringue est maintenue en place pendant la mesure
de maniére & réaliser une étanchéité du dispositif. Cha-
que cloison 16a a 1l6c est pourvue d'un ou plusiéurs ori-
fices 21 pourvus en partie supérieure et, en tout cas,
au-dessus du niveau du produit, de maniére & permettre
1'égquilibrage des pressions & 1'intérieur du dispositif,
d'une part, et le passage du produit d'une chambre &
l'autre, le trop plein éventuel étant recueilli dans le
moyeu central 6, d'autre part.

Un capteur approprié de mesure du couple de cisail-

lement est monté sur un axe 18 d'une piéce 19 solidaire

de la paroi de fermeture 14.

Dans 1l'exemple représenté, 1'épaisseur e de chaque
paroi du moyeu central, des chambres annulaires et des
cloisons de séparation des entrefers est constante et
égale & 1 mm. Le rayon R: du moyeu central est ¢ompté a
partir de l'axe 5 qui est aligné avec l'axe 18, jusqu'a
la face externe de la paroi dudit moyeu central 6. Le
rayon interne R. correspondant au premier entrefer
délimité par la paroi du moyeu central et la face en re-
gard ou interne de la cloison de séparation adjacente

16a est également compté & partir de l'axe 5. Les autres
rayons Rs & R, sont comptés de la maniére indiquée ci-
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dessus. On choisit un rapport Rz - 1,07 car les études
. Rl
et les expérimentations ont montré qu'on obtenait d'ex-
cellents résultats avec une telle valeur de rapport. Il
s'ensuit que R = (R= + e) X 1,07 ; de proche en proche,
on calcule la valeur des autres rayons. Dans tous les
cas, il faut que R> - R; < 1 pour pouvoir considérer,
: | __;;T__- 7
dans le cas d'un entrefer étroit, la contrainte de
cisaillement comme constante. En effet, le produit dans
chaque entrefer est soumis & un gradient de cisaillement
¥. comme ¥ ne dépend que de la contrainte de cisaille-
ment, il est donc lui aussi constant & condition qu'une
géométrie donnée soit respectée. Si¢) désigne la vitesse
de rotation, on a pour une géométrie couette classique :
7 -(JR. ol R et R: sont res-
Ra-Ra

pectivement les rayons intérieur et extérieur de l'en-
trefer. En considérant des entrefers étroits, comme
c'est le cas de la présente invention, et en imposant

.que le gradient de cisaillement est constant dans tous

les entrefers, on détermine la valeur des rayons R. & R~
indiqués précédemment.

Avec R» = 10 mm, Rz - 1,07 et ¢ = 1 mm, on obtient

Ry
Rz = 10,7 mm ; Rs = 12,52 mm jusqu'a R, = 21,16 mm.

On a pu démontrer par les calculs et les expéri-
mentations faites avec 1le logiciel équipant Ile
Rheometrics RDS 7700 II, de la société Rheometrics, que
la sensibilité du dispositif selon la présente invention
est augmentée d'au moins un facteur de 13 par rapport
aux dispositifs de l'art antérieur. Bien évidemment, on
peut encore augmenter la sensibilité, en augmentant le
nombre des entrefers dont les caractéristiques ont été

décrites précédemment.

.
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Grdce au dispositif de la présente invention, il
est également possible de mesurer les modules élastiques
G' et visqueux G" ainsi que la viscosité complexe 7] *
d'un produit quelconque et méme présentant une faible
viscosité.

Les dimensions réduites du dispositif selon 1'in-
vention ainsi que la nature des matériaux dans lesquels
il peut étre réalisé le rendent encore plus attractif,
car il peut étre facilement réalisé par usinage s'il est
métallique ou par injection s'il est en matiére plasti-
que. Dans ce dernier cas, il peut étre du type a usage
unique tant son prix de revient serait réduit, comparé
au colit des dispositifs de l'art antérieur.

Le fonctionnement du dispositif est 1le suivant.
Dans un four, non représenté, dont la température est
portée a une certaine valeur qui dépend du produit &
mesurer, ou introduit le dispositif. Aprés que ce der-
nier soit porté & une certaine température, on introduit
une quantité prédéterminée de produit & mesurer a tra-
vers l'orifice d'alimentation 20. Dés que le produit est
réguliérement réparti dans les entrefers 17a a 17f gréace
aux espaces ménagés entre les bords libres des cloisons
de séparation 16a a 16c, des orifices de communication
21 et, éventuellement, du trop plein s'écoulant & 1'in-
térieur du moyeu central 6, en entraine en rotation
continue ou alternative, selon 1le mode opératoire
choisi, la coupelle femelle 2. Le mouvement relatif
entre les coupelles mdle 1 et femelle 2 introduit dans
chaque entrefer un couple de cisaillement qui est mesuré
par le capteur de mesure. Le couple total de cisaille-

-~
.

ment mesuré se calcule & partir de la formule :

6
Ct':éci

1=1
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C.4qTh. (Re + e)2. (Ry + 1)2

(Rx + e)2 + (Rs + 1)2
i étant entier et compris entre 1 et 6 pour le cas con-
sidéré, h étant la hauteur de produit dans la coupelle
femelle et C étant la contrainte de cisaillement
moyenne. Ces formules s'appliquent dans le cas d'un
cisaillement continu.

I1 faut noter que 1le systéme de fermeture et
d'étanchéité du dispositif empéche toute évaporation
vers 1l'extérieur du solvant contenu dans le produit a

avec Ci =

mesurer. _
La rainure pleine de solvant est trés intéressante

en cas d'injection de produit en espace clos de maniére
& créer, avant 1l'injection du produit, une atmosphere
saturée en solvant & la température de mesure, et
empécher ainsi 1'évaporation du solvant contenu dans le
produit & mesurer.

Dans 1l'hypothése ou on‘n'utiliserait pas une injec-
tion directe dans la coupelle femelle 2, le produit est
disposé & froid dans la coupelle femelle 2. Une fois que

.1'échantillon est mis en place, on porte l'ensemble & la

température de mesure prédéterminée. Dans ce cas égale-
ment, le solvant de la deuxiéme rainure 13 crée trés ra-
pidement une atmosphére saturée en solvant.

Bien entendu, l'invention n'est nullement limitée
au mode de 1l'exemple décrit et représenté, elle est
susceptible de nombreuses variantes accessibles &
1'homme de l'art, suivant les applications envisagées et
sans s'écarter pour cela du cadre de 1'invention.

Hh

=’

o
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REVENDICATIONS

1. Dispositif de mesure du type comprenant une cou-
pelle mdle (1) munie d'une cloison cylindrique de
séparation (l6a) susceptible d'étre introduite dans une
chambre annulaire (9a) ménagée'dans un corps (3) d'une
coupelle femelle (2) et recevant le produit & mesurer,
et des moyens d'entrainement autour d'un axe de rotation
(5) d'une des coupelles par rapport a l'autre, caracté-
risé en ce qu'il comprend, en outre, des moyens (11, 12,
14, 15) pour fermer de facon étanche ladite chambre
annulaire.

2. Dispositif selon la revendication 1, caractérisé en
ce que la coupelle mdle (1) comprend une paroi de
fermeture (14) qui est pourvue d'une jupe périphérique
(15) disposée dans une premiére rainure (12) ménagée
dans un rebord annulaire externe (11) de la coupelle
femelle (2). 7

3. Dispositif selon la revendication 2, caractérisé en

ce que la premiére rainure (12) est remplie d'huile.

4, Dispositif selon 1l'une gquelconque des revendica-
tions 2 ou 3, caractérisé en ce qu'une deuxiéme rainure
(13) est ménagée dans le rebord annulaire (11) entre le
corps de la coupelle femelle (2) et la premiére rainure
(12).

5. Dispositif selon la revendication 4, caractérisé en
ce que la deuxiéme rainure (13) est remplie d'un
solvant. ' '

6. Dispositif selon 1l'une quelconque des revendica-
tions 2 & 5, caractérisé en ce que les rainures (12, 13)
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sont circulaires et concentriques.

7. Dispositif selon la revendication 1, caractérisé en
ce que dans le corps (3) de la coupelle femelle (2)
sont ménagées au moins trois, chambres annulaires
concentriques (9a, 9b, 9c) autour d'un moyeu Creux
central (6), chaque chambre annulaire recevant une
cloison de séparation (16a, 16b, 16c) solidaire de la

coupelle midle (1).

8. Dispositif selon 1l'une quelconque des revendica-
tions 1 ou 7, caractérisé en ce que chaque cloison de
séparation (16a, 16b, 16c) est munie d'au moins un
orifice (21) ménagé au-dessus du niveau du produit regu

dans la coupelle femelle (2).

9. Dispositif selon 1l'une quelconque des revendica-
tions 1, 7 ou 8, caractérisé en ce que la coupelle
femelle (2) est pourvue de moyens d'admission (20) du

produit a mesurer.

10. Dispositif selon la revendication 9, caractérisé en

ce que les moyens d'admission sont constitués par un
orifice (20) ménagé dans le fond d'une des chambres

annulaires.

11. Dispositif selon 1l'une quelconque des revendica-
tions 7 & 10, caractérisé en ce que le rayon des
chambres annulaires (9a, 9b, 9c) est croissant du moyeu
central (6) vers l'extérieur.

12. Dispositif selon l'une des quelconque des revendi-
cations 7 & 11, caractérisé en ce que le moyeu central
(6) est creux et ouvert en partie supérieure.

[

@
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13. Dispositif selon 1l'une quelconque des revendica-
tions précédentes, caractérisé en ce que les cloisons de
séparation (1l6a, 16b, 16c) de la coupelle mile (1) et
les parois cylindriques (8) de la coupelle femelle (2)

délimitant entre elles des entrefers étroits (17a a
177).

14. Dispositif selon la revendication 13, caractérisé
en ce que le rayon des entrefers est croissant depuis
l'axe de rotation (51) vers 1l'extérieur.

15. Dispositif selon la revendication 14, caractérisé
en ce que les rayons des entrefers sont compris entre
10 mm pour le plus petit et 21,16 mm pour le plus grand.

16. Dispositif selon l'une quelconque des revendica-
tions précédentes, caractérisé en ce gque la coupelle
femelle (2) est animée d'un mouvement de rotation
alternatif par rapport & la coupelle mile fixe (1).
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see column 4, line 18 - column 6, line 40;
figures
A US,A,2 096 222 (G.E. BOCK) 1,7,8
19 October 1937
see figure 1
-

D Further documents are listed in the continuation of Box C. D See patent family annex.

]

“pn

“R"

ap»

“Qr

“pr

Special categories of cited documents:

document defining the general state of the art which is not considered
to be of particular relevance

eatlier document but published on or after the international filing date
document which may throw doubts on priority claim(s) or which is
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document referring to an oral disclosure, use, exhibition or other
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document published prior to the international filing date but later than
the priority date claimed
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later document published after the international filing date or priority
date and not in conflict with the application but cited to understand
the principle or theory underlying the invention )

document of particular relevance; the claimed invention cannot be
considered novel or cannot be considered to involve an inventive
step when the document is taken alone

document of particular relevance; the claimed investion cannot be
considered to involve an inventive step when the document is
combined with one or more other such documents, such combination
being obvious to a person skilled in the art
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ANNEX TO THE INTERNATIONAL SEARCH REPORT

ON INTERNATIONAL PATENT APPLICATION NO. gﬁ 92003251’34

This annex lists the patent family members relating to the patent documents cited in the above-mentioned international search report.
The members are as contained in the European Patent Office EDP file on
The European Patent Office is in no way liable for these particulars which are merely given for the purpose of information. 17/11/92

FR-A-2531538 10-02-84 None

US-A-3667286 06-06-72 None

US-A-2828621 None

US-A-2096222 None

W0-A-8600408 16-01-86 EP-A- 0185062 25-06-86
JP-T- 61502488 30-10-86

US-A-1879626 None

US-A-1683310 None

For more details ahout this annex : see Official Journal of the European Patent Office, No. 12/82
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1 Avril 1958 11~13
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voir figure 1

_/__

“T” document ultérieur publié postérieurement 4 la date de dépat
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- :"“"“’é comé:e P“"“’“"‘":’I‘::“: IP*’;““':: teont in ie principe ou la théorie constituant la base de I'invention
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ANNEXE AU RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE

RELATIF A LA DEMANDE INTERNATIONALE NO. FR 9200829 -

SA 64134

La présente annexe indique les membres de la famille de brevets relatifs aux documents brevets cités dans le rapport de

recherche internationale visé ci-dessus.

Lesdits membres sont contenus au fichier informatique de I’Office européen des brevets a la date du

Les renseignements fournis sont donnés & titre indicatif et n‘engagent pas Ia responsabilité de I'Office européen des brevets. 17/11/92

au vappor e recherehe publcaion Faite e Breve) publicadio

FR-A-2531538 10-02-84 Aucun

US-A-3667286 . 06-06-72 Aucun

US-A-2828621 Aucun

US-A-2096222 Aucun

W0-A-8600408 16-01-86 EP-A- 0185062 . 25-06-86
JP-T- 61502488 30-10-86

US-A-1879626 Aucun

US-A-1683310 Aucun

Pour tout renseignement concernant cette annexe : voir Journal Officiel de I'Office européen des brevets, No.12/82
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