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Contexte

Nouveaux biomatéeriaux a base d’amidon pour usage
dans domaines biomédical et alimentaire, i.e. bio
polymere a mémoire de forme

Sensibilité de I'amidon a I'eau; i.e. déshydratation
pendant la mise en forme a tempeérature élevee

Objecitif
Déterminer le comportement viscoélastique linéaire de
I'amidon de pomme de terre amorphe en fonction de la

température et de la teneur en eau et le décrire par un
modele.

Application

Incorporation de ces lois constitutives dans la
modélisation de la mise en forme de 'amidon pomme
de terre




» Materiel et methodologie

1) Preparation

Extrusion
Tp =120°C
EMS =450 J/g

Extrudé

' | " Filiere
Amidon Pomme e
de terre
Eau: 26% b.h. I Moteur 28




2) Ajustement de la teneur en eau (% RH, 20°C)
+ Courbe d’étalonnage: Tg DSC = f(teneur en eau)

Mise a I’équilibre = 4 semaines

t,——Desmcator
- Wat e vapor ™ 1S(
~ Recouvrement des extrudés
par couche fine de graisse
Diminuer la déshydratation
pendant essais de DMA

Oversalurated salt solution

3) Propriétes viscoelastique linéaire, en f( T, teneur en eau):

a) Double balayage simultané
en fréquences discretes et
en température continue
€ = 0,05%

D) Mesures de la teneur en
eau pendant DMA
(déshydratation)
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Analyse de DMA

Donnés brut des modules E’, E”’
par balayage simultanée de T (3°C/min; 20 — 135°C)
etf(0.3,1, 3, 10,40 Hz)
pour des échantillons avec différent teneur en eau initiale
(9.3, 10.6, 12.4, 14.2, 15.2 et 16.3 % bh)

E’et E” pour T discrete par interpolation
dans intervalle (25, 90°C) avec un pas de 5°C
Pour chaque f ajustée et teneur en eau initiale

E’ et E” pour T et fdiscréete en fonctions
de teneur en eau réel

Isothermes E ’(f) et E ”’(f)
pour teneurs en eau sélectionnées

Courbes maitresses E’(w) et E ”’(w) et a,(T)
pour Tref=50°C et teneurs en eau sélectionnées

Ajustement des courbes maitresses E ’(w) et
E ”’(0) par model de Maxwell généralisé

Mesures de la teneur en eau
pendant DMA (déshydratation)

Teneur en eau = f(T

— >

Module de relaxation E(t)

pour t (10°, 10°s), T=50°C et
teneurs en eau 8, 10,12, 14 et 16% b.h.

Réduction de nombre d’éléments de
Maxwell pour I'intervalle t (102, 10° s)
T(20, 25, ... 90°C) et
teneurs en eau 8, 10, 12, 14 et 16% b.h.

Modules de relaxation E(t) par interpolation

pour n’importe quel temps, température et
teneur en eau dans intervalles définis ci-
dessus




Partie 1. Résultats bruts obtenus a
teneur en eau variable

- Variation des modules E’ et E”’ avec fréquence et
température

- Teneur en eau en fonction de la température
(Déshydratation pendant DMA)




Variation de la teneur en eau de I'amidon
pendant ['analyse DMA

Chauffage 3°C / min (20-125°C): Phénomene de déshydratation

’L\‘@t\rmdérée Evap. forte

Construction des
courbes maitresses:
25-105°C




Variation des modules E "et E "avec I et f
de 'amidon pomme de terre amorphe avec teneur en eau initiale 15.5%

Température de transition vitreuse Tg (DSC) = 65.6 °C
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Le comportement devient plus solide si la frequence augmente




Partie 2.

Construction de la cartographie

E’ etE” =f(T,f, teneur eau réelle)

Objectif: Obtenir des courbes isothermes E ’(f) et

E ’’ (f) pour chague teneur en eau sélectionnée




Courbes E’ et E” =f (teneur en eau reelle) a T = 55°C
iIsothermes aux différentes frequences

- Ajustement des courbes

8 12 14
Teneur en eau actuelle (% b.h.)

Courbes isothermes E_(f)®et E " (1)
pour chaque.teneur en eau selectionnee
£ J8 1= 1/ 10wl




Courbes isothermes E ’(f) et E "'(f)

Teneur en Eau = 14%, Tg =76 °C

A f=1Hz, latempérature du E” max (75°C) ~ Tg DSC (76 °C)




Partie 3.
Construction des courbes maitresses E '(W)
et E "(w)a Tref=50°C

pour chaque teneur en eau sélectionnée




Construction des courbes maitresses E ’(w) et E ” (w) en utilisent Principe
d’Equivalence Temps - Température (TTS)

Décalage manuel des courbes isothermes sur axe w selon facteur a(T)
autour la courbe de Tref = 50°C

Eau = 14%

R N
?/

Tref = 50°C / ar =f(T)

1.E+00

1.E-03 A

1.E-06 A

1.E-09 -

O | | | J
1.E-09 1.E-07 1.E-05 1.E-03 1.E-01 1.E+01 1.E+03 1.E+05 1.E+07 1.E+09

w rad/s




a; = f(T) pour chaque teneur en eau

Ajustement a; par Equation de Williams-Landel- Ferry (WLF) loga, = —C (T —Tref)
C, +(T —Tref)

Pour Tref = 50°C:
C, =29.84
c, = 116.61




Partie 4.
Ajustement des courbes maitresses
E (w) et E (W) par
modéle de Maxwell généralisé




—E' Maxwell

A E data Tref = 50°C Ajustement a l'aide de la

£ data Eau = 14% s meéthode de régularisation

—E" Maxwell

N=19 éléments de
Maxwell (E,, E; et 1))

0

1E-6 1E-3 1E+0 1E+3 1.E+6 1.E+9
w, rad/s




E'(w) et E”(w) a Tref=50°C
pour différentes teneurs en eau

O 1 1 1 1 1 O I I I I ] ]
1.E-9 1E-6 1E-3 1.E+0 1.E+3 1.E+6 1.E+9 1.E-7 1.E-5 1.E-3 1.E-1 1.E+l 1.E+3 1.E+5 1.E+7

w, rad/s w, rad/s

La fréquence angulaire de maxima E”.augmente avec la teneur en eau
donc, le temps de relaxation diminue avec la teneur en eau




Module de relaxation E(t)

N 2 Méthode de
(rw) ’ :
: I'inter-conversion

B =B LB N
= | E(t)=E,+) E expt-t/ 1))
N (le) i=1

E"(w)=)E

S 1+ (10)°

Tref = 50°C
Eau = 14%

Réduction de nombre

d’éléments de Maxwell
pour I'intervalle t
(102, 103 s)

1E+\

1.E+3 1E+6 1.E+9

t, S




Isothermes E(t)

E(t;) = E(t:a,)

Teneur en eau = 8% Teneur en eau = 16%




Conclusions

E et E "de l'amidon amorphe ont été détermines par
DMA en mode de tension-compression dans un large
intervalle de fréquences en fonction de la temperature

pour différentes teneurs en eau.

Le comportement viscoélastiqgue linéaire a eté modelisé
par le modele de Maxwell généralise en utilisant le

principe d’equivalence temps-température (TTS)

Le module de relaxation E(t) a eté obtenu en fonction de

la température et de la teneur en eau.




Modélisation de la mise en forme: Traction (T, Eau)
par méthode d’éléments finis

Incorporation du modele de
Maxwell dans le code d’ANSYS

8¥6292Z "

6S69TH "

Sollicitaili®ip
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T668L8 "

Déformation
€ (mm/mm)

EED"T

T

LB8T T

TEE T

2) Déformation = f(temps)

S6F°T

6%9 T

1) Géomeétrie, Maillage 3) Champs des contraintes oy
et (Phase finale de Traction)

Conditions aux limites
(Déplacements )
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