N

N
N

HAL

open science

Ecoulement et ségrégation dans des pates granulaires
modele
Marie Lenoble

» To cite this version:

Marie Lenoble. Ecoulement et ségrégation dans des pates granulaires modeéle. Dynamique des Fluides
[physics.flu-dyn]. Université Sciences et Technologies - Bordeaux I, 2005. Frangais. NNT: .

00011486

HAL Id: tel-00011486
https://theses.hal.science/tel-00011486
Submitted on 28 Jan 2006

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.

tel-


https://theses.hal.science/tel-00011486
https://hal.archives-ouvertes.fr







N° d’ordre : 3039
THESE
présentée a
I'université Bordeaux I
Ecole doctorale des sciences chimiques
par Marie LENOBLE
pour obtenir le grade de
Docteur

Spécialité : physico-chimie de la matiére condensée

Ecoulement et ségrégation
dans des pates granulaires modéle

Soutenue le 17 octobre 2005

Apres avis de :

M. Lydéric BOCQUET Rapporteur
M. Daniel LHUILLIER Rapporteur

Devant la commission d’examen formée de :

Lydéric BOCQUET Rapporteur
Georges CHOUNET

Hamid KELLAY

Daniel LHUILLIER Rapporteur
Bernard POULIGNY

Philippe RICHETTI Président

S






Remerciements

Ce travail a été effectué au Centre de Recherche Paul-Pascal, & Bordeaux. Je remercie

son directeur, Philippe Barois, de m’y avoir accueillie pendant ces trois années.

Je tiens également a remercier la DGA et la SNPE-Matériaux Energétiques, pour le
soutien financier accordé a ce travail. Pour I'intérét qu’ils ont porté a cette thése, et nos
discussions a son sujet, je voudrais remercier Michele Herbeaux, Marie Gaudré, Virginie
Marchetto, Christine Marraud, Francine Stankiewicz et tous ceux chez SME que je n’oublie

pas, mais qu’il serait trop long de citer ici.

Bernard Pouligny m’a encadrée pendant ces trois ans, je tiens a le remercier, pour sa
disponibilité et sa rigueur scientifique, mais aussi, et surtout, pour son humour pince-sans-

rire et sa gentillesse.

Sans l'aide de Patrick Snabre, ce manuscrit aurait certainement contenu moins de pages.

Je tiens a lui exprimer toute ma reconnaissance pour son implication dans mon travail.

Lydéric Bocquet et Daniel Lhuillier ont accepté la lourde tache de rapporter ce manus-

crit, je les remercie pour le soin qu’ils ont apporté a cette tache.

Ma gratitude va également & Georges Chounet, Hamid Kellay et Philippe Richetti pour

avoir bien voulu participer au jury.

Le travail présenté dans ce manuscrit n’aurait pas pu étre réalisé sans 'aide de la cellule
instrumentation et celle de l'atelier mécanique. Merci donc & Ahmed Bentaleb, Pascal

Merzeau, Philippe Barboteau, Jean-Yves Juanico, Emmanuel Texier et Jacky Verges.

A mon arrivée au labo, je ne me croyais pas capable de regrets le jour du départ. Et
pourtant. .. Pour ce pincement au cceur, je remercie : Catherine qui m’a passé le relais,
Francois N., Laurence et Harald, Damien le viking, Sébastien le chercheur de baby-sitters,

Cyprien le prosélyte, Pascale et ses débats de la cantine, Frédo et ses salutations distinguées,



Sylwia, Amélie mm-mm mm-mm, Cécile le cordon-bleu, Arash le latin-lofeur et Jérémie
dit Sarouman.

Les remerciements, ¢a n’arrive pas qu’aux autres, donc merci Pierre pour avoir été ce
coq vaillant et serein au milieu des zouzeries du poulailler n°10. Merci Gaél et Karine pour
les piaillements, les batailles d’eau et la bonne humeur partagés a travers la cloison qui
vous séparait de ce méme poulailler.

Patrick et Francois, malgré vos carences manifestes en matiere de m, F, t, ¥ ou A, je
vous dois beaucoup de bons moments et de plus ou moins fruitless discussions. Que Xému
soit toujours avec vous.

JB et Lydiane, votre amitié a été tres précieuse pendant ces trois ans. Merci pour votre
soutien dans les périodes de vague a I’ame, les blagues qui ne faisaient rire que nous, les
confidences, les mails & caractére poétique, les bonnes biéres, et j’en passe. J'espére que

nous nous reverrons.

Enfin, un grand merci & ma famille et surtout & Guillaume, qui a patiemment supporté
les allers-retours en TGV et les week-ends écourtés. J’espére que le temps qui vient sera

plus apaisé.



Table des matiéres

1 Généralités sur les milieux granulaires

2

1.1

Introduction . . . . . . .

1.2 Quelques propriétés remarquables des milieux granulaires mouillés . . . . .

1.3

1.2.1
1.2.2
1.2.3
1.24

Fraction volumique aurepos . . . . . . . . ... ...
Coefficients viscométriques d'une suspension . . . . . . . .. . . ..
Hydrodynamique non locale . . . . . .. ... .. ... ... ....

Migration sous écoulement . . . . . ... ...

Granulaires polydisperses : manifestations de la ségrégation . . . . . . . . .

1.3.1
1.3.2
1.3.3

Granulaires vibrés : effet des noix du Brésil . . . . . . . ... ...
Expériences en tambour tournant . . . . . . ... ... L.

Autres géométries . . . . . . ...

1.4 Conclusion . . . . . . . . s,

Pate granulaire modéle et dispositifs expérimentaux

2.1 Principe général . . . . . ..o

2.2 Les constituants du mélange . . . . . . .. .. oo

2.3
24

2.5
2.6

221
2.2.2
2.2.3

Billes . . . . . .
Fluides adaptés en indice . . . . . . . .. . . ... .. ... ...

Marqueurs fluorescents . . . . . . . ... ...

Cellules de cisaillement . . . . . . . . . . . .

Dispositifs d’observation des échantillons . . . . . . . ... ... ... ...

24.1
24.2
2.4.3
244

Loléarium . . . . . . . ..
Eclairage par nappe laser : champs de concentration et de vitesse
Speckle : localisation de la vitesse . . . . . . . . ... ... ... ..

Poursuite de particules : écoulements secondaires . . . . . . . . ..

Rhéométrie . . . . . . .

Comparaison de nos expériences avec les conditions industrielles . . . . . .

17
17
18
19
19
21
23
30
30
32
34
36



8 Table des maticres
3 Comportement sous cisaillement d’une pate granulaire monodisperse 59
3.1 Introduction . . . . . . . . . .. 59
3.2 Description de I’écoulement principal en géométrie plan-plan . . . . . . . . 59
3.2.1 Profilsde vitesse . . . . ... 60
3.2.2  Variation de fraction volumique sous cisaillement . . . . . . .. .. 62
3.2.3 Glissement . . . . . ... 63
3.2.4 Portée des écoulements . . . . ... L 64
3.2.5 Rhéologie . . . . .. 67

3.3 Modéele d’écoulement entre deux plaques paralleles . . . . . . ... ... .. 68
3.3.1 Equations a résoudre . . . . . . . ... 68
3.3.2 Reésultats du modeéle . . . . . . ... L 70

3.4 Ecoulement secondaire en plan-plan . . . . . . . .. ... ... ... .. .. 74
3.4.1 Expérience de poursuite de particules . . . . . . .. ... ... 74
3.4.2  Observations complémentaires . . . . . . . . .. ... ... ... .. 76
3.4.3 Discussion sur l'origine de 1’écoulement secondaire en plan-plan . . 77

3.5 Ecoulement principal en géométrie Couette . . . . . . . . . . . . ... ... 79
3.5.1 Profilsde vitesse . . . . ... 79
3.5.2 Glissement . . . . . . ... 81
3.5.3 Portée des écoulements . . . . ..o oL 82
3.5.4  Variation de fraction volumique sous écoulement . . . . . . . .. .. 85

3.6  Généralisation du modele d’écoulement? . . . . . . . ... 86
3.7 Ecoulement secondaire en géométrie Couette . . . . . . . . . . .. ... .. 87
3.7.1 Observation : poursuite de particule . . . . . . . ... ... ... .. 87
3.7.2  Discussion sur l'origine des écoulements secondaires en Couette . . 88

3.8 Instabilités et caractére non newtonien du fluide . . . . . . . ... ... .. 93
3.9 Conclusion sur le comportement en monodisperse . . . . . . .. .. .. .. 94

4 Comportement sous cisaillement d’une pate granulaire polydisperse : sé-

grégation 97
4.1 Introduction . . . . . . . .. 97
4.2 Conditions de référence : %= 16 %, ®L= 84 % et Ap=0,3g/cm® . . . . . . 98
4.2.1 Figures de ségrégation . . . . . . .. ..o 98
4.2.2 Cinétique . . . . . . . L 105
4.2.3 Signature rhéologique . . . . . . .. ..o 107
4.3 Influence de la distribution granulométrique . . . . . . . .. . ... .. .. 108

4.3.1 Proportions inversées : figures de ségrégation . . . . . . . . ... .. 108



Table des matiéres 9

4.3.2 Cinétique en fonction de la composition. . . . . . .. .. ... ... 112
4.3.3 Ségrégation dans une pate « monodisperse » . . . . . .. ... ... 112
4.3.4 Ségrégation dans une pate trimodale . . . . . .. ..o 0L 114

4.4 Role de la densité du fluide suspendant . . . . . . . . ... 118
4.4.1 Fluide presque adapté en densité : Ap'=0,05g/cm® . . . . .. . .. 118
4.4.2  Fluide lourd : Ap” = —0,24g/ecm® . . . . .. ... ... 122

4.5 Résumé et conclusion . . . . . . . ... L 128
5 Discussion sur l'origine de la ségrégation 131
5.1 Rappel des faits expérimentaux . . . . . . . ... 131
5.2 Le role des écoulements secondaires . . . . . . ... ... 135
5.2.1 Expérience complémentaire : poursuite de petites particules . . . . 135

5.3 L’hypothése de la pression interstitielle : écoulements secondaires et ségré-

gation . . . .. L 139

5.3.1 Le scénario imaginé . . . . . . . .. ... oo 139

5.3.2 Origine du gradient de pression? . . . . . . .. ... . ... .... 140

5.3.3 Gradient de pression et ségrégation . . . . . .. ... L. 141

5.3.4 Temps caractéristiques de ségrégation . . . . . . . . .. ... ... 144

5.4 Agrégation des particules . . . . . ... 144
5.4.1 Expériences de rhéologie . . . . . . . .. ... 144

5.4.2  Conséquences sur la ségrégation . . . . . . . ... ... ... 146

5.5 Conclusion : vers une théorie de la ségrégation? . . . . .. . . . .. .. .. 147

A Recettes de fluides iso-indice 153
B Logiciels de calcul de concentration et de PIV 155
B.1 FLUO : construction des cartes de concentration . . . . . . . . . . . .. .. 155
B.2 PIV (particle image velocimetry) : construction des profils de vitesse . . . . 156

C Passage de la géométrie idéale plan-plan a la géométrie « fond de Couette » 157

C.1 Composantes du tenseur des contraintes . . . . . . . ... ... ... ... 157
C.1.1 Contrainte tangentielle 7o . . . . . . . . . . ... ... ... ... 157
C.1.2 Composante Ty, . . . . .« v v v v it e 158
C.1.3 Contraintes normales Ilgg, I, et IL.. . . . . . . . ... .. ... .. 158

C.2 Résolution de I’équation de Stokes a trois dimensions . . . . . . .. . . .. 159

C.3 Lien avec les expériences de rhéologie . . . . . . . . . ... ... ... 160

C.3.1 Force normale sur le disque supérieur . . . . . . . . . .. ... ... 160



10

C.3.2 Contrainte tangentielle : effets de taille finie

Table des matiéres



Notations

a : rayon d’une particule
7o : viscosité du fluide suspendant

7 @ viscosité de la pate granulaire py : densité du fluide suspendant

®; : fraction volumique de 'espéce 7, rapportée au volume total de I’échantillon
®? : fraction de l'espéce 7, rapportée au volume total de solide introduit

®* : fraction volumique d’empilement dense

® : fraction volumique moyenne dans ’échantillon

® : fraction volumique locale

¢ = ®/d* : fraction volumique réduite

¢ = ®/®* : fraction volumique moyenne réduite
v : taux de cisaillement

V' : vitesse de la plaque mobile

Vo @ vitesse de la couche de suspension au contact de la plaque mobile

o : offset

d : distance entre les plaques d'un plan—plan

§ = d(1 — ¢) : épaisseur de fluide pur au-dessus du matériau non cisaillé (voir modéle
d’écoulement plan-plan)

¢ : épaisseur de la zone cisaillée mesurée par la PIV

& : épaisseur de la zone cisaillée mesurée par le speckle

0 = —0v(2)/0z : cisaillement (voir modéle d’écoulement plan-plan)

A = Apgd* : paramétre contenant 'effet de la gravité

7 : contrainte de cisaillement entre deux plaques paralléles

7' : contrainte (expérimentale ou calculée) corrigée pour tenir compte des effets de bord
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(voir annexe C)
N : contrainte normale entre deux plaques paralléles

N’ : contrainte normale intégrée sur la surface du disque



Introduction générale

Nous présentons dans ce mémoire une série de travaux sur le théme de la ségrégation
dans des mélanges granulaires en écoulement. Ce titre un peu compliqué désigne un pro-
bléme pratique qui peut étre énoncé simplement : soit un milieu constitué de grains solides
immergés dans un fluide visqueux, en forte concentration, et contenant des catégories dif-
férentes de grains. Nous appelons « pate granulaire » ce genre de matériau parce que la
présence du fluide lui donne une cohésion et un aspect pateux caractéristiques.

L’exemple le plus courant de pate granulaire est le béton frais, qui contient une mul-
titude de grains de toutes tailles. Pour obtenir une composition homogéne, on malaxe le
mélange, qui est ensuite transporté dans des tuyaux, et déposé dans un coffrage. Bien
entendu, il est important que la composition reste homogéne, jusqu’a I’étape finale du pro-
cessus. Faire couler le matériau implique un cisaillement. 1l se trouve que la répartition
spatiale des particules dans les matériaux granulaires est en général sensible au cisaille-
ment. Le phénomeéne est connu et bien illustré dans des expériences de laboratoire, dans
des géométries simples, et sur des granulaires secs (I'air est le fluide d’immersion). Il peut
se traduire par une ségrégation partielle, voire totale, des catégories de grains.

On trouve peu d’informations dans la littérature sur la ségrégation dans les pates gra-
nulaires, mais on sait que le phénomeéne existe aussi, avec des conséquences potentiellement
graves dans les applications pratiques.

L’étude que nous avons entreprise sur le sujet est dans une large mesure orientée vers
les propergols solides, qui sont une catégorie particuliére de matériaux granulaires. Ces
matériaux sont trés utilisés pour la propulsion des missiles militaires et des étages d’appoint
de lanceurs spatiaux. Le probléme est trés similaire a celui que nous venons d’énoncer pour
les bétons, bien que les compositions et les tailles de grains soient totalement différentes.
Au départ du processus de formulation, le propergol est sous forme de péate granulaire,
a savoir un ensemble de grains solides d’oxydant et de réducteur en fraction volumique

tres élevée (> 80 %) dans un polymeére visqueux. Cette pate est malaxée, puis amenée par
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14 Introduction générale

des conduits pour emplir le réservoir du propulseur. En fin de processus, le propergol est
solidifié par réticulation du polymeére, d’ot1 le nom de propergol solide.

Les lanceurs utilisant des propergols solides présentent quelques aléas de fonctionne-
ment. La poussée n’est pas toujours constante ni exactement la méme d’un engin a l'autre,
pourtant identiques en principe. Le défaut est di a des variations locales de la vitesse de
combustion du propergol, en des points qui dépendent de la méthode de remplissage. Cette
vitesse étant trés sensible a la composition, on imagine que des petites variations de compo-
sition, ou de fagon plus générale de répartition des charges, sont a 'origine du phénomeéne.
Ces défauts peuvent étre créés pendant les étapes de mise en ceuvre du propergol, ou la
pate subit une série de cisaillements, dans les conduites et lors de la coulée. On peut donc
craindre des modifications locales de composition en conséquence de ces cisaillements. Les
cisaillements auxquels le propergol est soumis dépendent du protocole de coulée adopté,
cette hypothése permettrait donc comprendre pourquoi les anomalies constatées dépendent
du protocole utilisé.

On trouve dans la composition du propergol des grains de tailles tres différentes, de
quelques centaines de microns jusqu’a moins d’un micron. Les plus gros sont des cristaux
de perchlorate d’ammonium (quelques 100 pm, typiquement). L’aluminium joue le rdle de
réducteur, avec des grains de 'ordre de 30 um. Les grains les plus petits sont de 'oxyde de
fer, qui joue un réle important de régulateur de la vitesse de la réaction d’oxydo-réduction
entre I'aluminium et le perchlorate.

Sous contrat avec SNPE-Matériaux Energétiques, une étude systématique a été entre-
prise au CRPP pour observer et quantifier le phénoméne de ségrégation avec un matériau
modele et dans des conditions trés simplifiées de cisaillement. Les expériences faites jus-
qu’a maintenant utilisent une suspension de billes sphériques de polymethylmetacrylate
(PMMA), dans une huile adaptée en indice de réfraction, pour que le matériau soit trans-
parent. Les tailles de billes sont en moyenne de 180 ym et 30 ym, comme dans le propergol.
La pate est cisaillée entre deux disques plans paralléles, ou entre deux cylindres co-axiaux
(cellule de Couette). Une premiére série d’expériences, antérieurement a cette thése, a
montré trés clairement l'existence d’'une trés intense ségrégation entre grosses et petites
particules, en méme temps que quelques détails des écoulements de la pate dans les diffé-
rentes géomeétries |7].

Ces données se limitent a quelques exemples de taux de cisaillement et pour une seule
composition de la pate. Nous avons entrepris une étude systématique du phénomeéne, tou-
jours sur la pate modéle, en explorant les influences des multiples paramétres de ces ex-
périences : géométries et taux de cisaillement, différence de densité entre fluide et solide

(Ap), granulométrie. Dans la plupart des cas, nous caractérisons les réponses de la pate au
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cisaillement par des champs de vitesse et de concentration des espéces, et dans quelques
exemples par des données rhéométriques.

Un objectif pratique est de dégager quelques lignes directrices dans la description des
phénomeénes, sans a priori et sur la seule base des observations. Un deuxiéme objectif,
beaucoup plus ambitieux, est d’interpréter les phénomeénes observés, pour aboutir a une
véritable théorie de la ségrégation, et par conséquent a un outil de calcul utilisable dans
les applications pratiques. Il est honnéte de prévenir le lecteur que nous ne résoudrons
pas cette grande question. Nous essaierons plutot de lister les outils de calcul qui ont été
proposés pour les différents aspects de ce probléme, en désignant ce qui nous parait solide
et dans quelle mesure, et en montrant ce qui ne fonctionne pas au regard de nos propres
observations expérimentales. En méme temps, nous proposerons quelques « pistes » qui
nous semblent importantes dans ce que sera la suite de ces travaux.

Le mémoire comprend cinq chapitres. Le premier est une étude bibliographique pour
introduire les notions de migration et de ségrégation, et résumer quelques contributions
importantes dans le domaine, expérimentales et théoriques. Le chapitre 2 est un exposé
sur les techniques expérimentales, essentiellement optiques. Nos observations et mesures
sont présentées dans les chapitres 3 et 4. Nous commencons par le systéme le plus simple,
monodisperse (chap. 3), dont nous étudions I’écoulement. Nous distinguons la composante
azimutale, dominante, et une composante secondaire, plus faible et sous forme de rou-
leaux. Ce chapitre inclut une partie modélisation, par laquelle nous interprétons la forme
de I'écoulement primaire en géométrie plan-plan. Les observations sur la ségrégation pro-
prement dite sont présentées dans le chapitre 4. Presque toutes les données concernent des
compositions bimodales (180-30 um). Nous montrons une série de figures de ségrégation en
régime stationnaire en plan-plan et en Couette, et, pour une partie d’entre elles, étudions
leurs cinétiques de construction. L’influence de la gravité est démontrée, en comparant
les effets pour des valeurs différentes de Ap. Par ailleurs, quelques expériences explora-
toires sont présentées avec une composition tri-modale de la pate (180-120-30 um). Nos
résultats sont discutés dans le chapitre 5 : nous montrons 'importance des écoulements
secondaires dans le phénomeéne de ségrégation, et exposons quelques autres réflexions fon-
dées sur des expériences récentes effectuées au laboratoire. Enfin, nous avons regroupé a la
fin du mémoire trois annexes, ol on trouve quelques détails techniques sur la constitution

des échantillons, I'analyse des signaux et le calcul de I’écoulement primaire en plan-plan.
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Chapitre 1

Généralités sur les milieux granulaires

1.1 Introduction

On appelle milieu granulaire un matériau constitué d’une assemblée de petites particules
solides, immergées ou non dans un fluide. Les grains sont suffisamment gros pour qu’on
puisse négliger ’agitation thermique.

Les phénomeénes dans lesquels ces milieux sont mis en jeu sont nombreux autour de nous,
dans la nature (dunes de sable, avalanches neigeuses, glissements de terrain... ) ou dans
I'industrie (propergols solides, béton frais, céréales dans les silos, gélules en pharmacie. .. ),
et ils intéressent donc une large communauté de scientifiques travaillant dans des domaines
de la physique parfois éloignés : géophysique, mécanique, physique statistique, rhéologie,
physique des fluides... La littérature offre donc a peu prés autant de points de vue, et
il ne peut donc pas ici étre question de détailler I'ensemble des travaux sur les milieux
granulaires.

Une particularité remarquable de ces matériaux réside dans le fait que bien que chaque
particule ait un comportement solide, le comportement de ’assemblée peut étre celui d'un
solide (tas de sable), d’un fluide (écoulement du sable dans un sablier) ou d’un gaz (sable
transporté par le vent), en fonction de la concentration des particules, des interactions
entre les grains, de la nature et de I'intensité de la sollicitation imposée [43, 21].

L’interaction la plus simple est la répulsion de sphéres dures, qui traduit seulement
le fait que les particules ne peuvent pas s’interpénétrer. On décrira ainsi un tas de sable
sec, en ajoutant aussi la nature des contacts : frottants ou non. Si le milieu granulaire est
humide, il faut prendre en compte la force capillaire. On connait par expérience la grande
importance de cette force, sans laquelle il serait impossible de construire des chateaux de

sable. Si on ajoute encore du liquide au tas de grains jusqu’a remplir tous les pores, les forces
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18 Généralités sur les milieux granulaires

capillaires disparaissent — au moins dans le volume. Quand on impose & un tel milieu de
se déformer, il faut tenir compte de la lubrification des contacts pour rendre compte du
comportement sous écoulement. Si les densités des billes et du fluide sont adaptées, ce sont
d’ailleurs les interactions hydrodynamiques qui dominent le comportement de l’ensemble.
Enfin, si les particules sont mises en suspension dans un fluide contenant des ions, une
charge électrique apparait en surface, et on peut étre amené a tenir compte d’interactions
répulsives entre les grains.

Les comportements observables sont donc a priori trés nombreux, mais 1’exposé sera
limité aux cas ou les grains sont des sphéres dures soumises a la gravité et sans autre inter-
action que le frottement et les interactions hydrodynamiques liées a la présence d’un fluide
interstitiel. De plus, nous n’aborderons que les cas ou les grains sont suffisamment nom-
breux et la sollication suffisamment faible pour que le comportement du milieu granulaire
reste liquide, ou a la limite entre liquide et solide.

Le chapitre est divisé en 2 parties. Dans la premiére, nous précisons quelques notions
de base sur les matériaux granulaires, en prenant pour exemple les matériaux granulaires
« simples » composés d'une seule espéce de particules. Ce paragraphe sera 1’occasion de citer
des expériences dans lesquelles la concentration en particules est inhomogeéne sous écoule-
ment. Nous présenterons, lorsqu’elles existent, les théories avancées pour rendre compte des
observations. Ensuite nous exposerons des résultats expérimentaux spécifiques aux maté-
riaux bidisperses : ils concernent les phénoménes de ségrégation dans lesquels les grains se
séparent en fonction de leurs propriétés. Quelques expériences marquantes seront décrites,

ainsi que les arguments avancés pour les comprendre.

1.2 Quelques propriétés remarquables des milieux gra-

nulaires mouillés

Dans cette section, nous prenons le parti de ne parler que de « granulaires mouillés »
monodisperses, c’est-a-dire de la catégorie ot un fluide visqueux est partout présent entre
des grains solides de méme taille. D’autres appellations sont possibles, avec des nuances
dans chaque cas. Si le fluide et le solide constituant les grains ont la méme densité (Ap = 0),
on parle de suspensions non colloidales; mais certains auteurs adoptent la méme expression
pour le cas ot Ap # 0. On parle aussi de boue (slurry en anglais), lorsque les grains sont plus
lourds que le fluide. Nous adopterons la plupart du temps 'expression pdte granulaire, qui
est une variante académique de la simple boue. Ici aussi, on peut discuter de I’adéquation

du mot pdte, certains auteurs insistant sur la distinction entre pate et suspension [21].
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L’unanimité n’étant pas faite, nous parlerons de pate sans autre précaution pour désigner
indistinctement ce que d’autres appellent boues, suspensions non colloidales concentrées
et granulaires mouillés.

Dans cette partie, toutes les particules sont de méme taille, ont la méme rugosité de

surface, la méme densité.

1.2.1 Fraction volumique au repos

Un tas de grains au repos est caractérisé par sa fraction d’empilement ®, qui est le
rapport entre le volume de grains introduits et le volume occupé par ces grains (taille du
récipient, volume du tas de sable...). Elle dépend de la fagon dont on prépare le tas :
par avalanche, par pluviation, sous vibration. Pour des grains parfaitement monodisperses,
I'empilement aléatoire le plus lache qui puisse étre réalis¢ a une fraction volumique ®%;p ~
56 % (« random loose packing » en anglais) [72]. Si ce tas de grains est compacté (par
exemple en tapotant sur les bords du récipient), on peut atteindre la fraction d’empilement
dense aléatoire ®fp ~ 64 % (« random close packing » ) [75].

On peut dépasser cette fraction volumique a condition d’imposer une organisation aux
billes. Dans ce cas, la valeur la plus élevée de ® correspond a ’empilement cristallin com-
pact : ® ~74%. Dans la plupart des expériences de laboratoire, on veut éviter d’atteindre
cet empilement, car dans les cas pratiques cités en début de chapitre, les grains sont désor-
donnés. Pour favoriser le désordre, dans la pratique comme dans les simulations numériques
[50], on ne travaille pas avec des billes parfaitement monodisperses ; une petite polydisper-
sit¢ (environ 10 %) est volontairement introduite. On continue de parler de suspensions

monodisperses, avec un léger abus de langage.

1.2.2 Coefficients viscométriques d’une suspension
Viscosité de cisaillement

L’expérience montre que la mise en suspension de particules solides dans un liquide
newtonien de méme densité augmente la viscosité de ce liquide. On écrit en général n(P) =
non,(P), avec 1y la viscosité du fluide pur et 7, la viscosité relative, indépendante du fluide
suspendant.

Dans le cas dilué, Einstein [24] a montré que n,(®) = 1+ 2,5®. Cette formule n’est
valable que pour ® < 2 — 3 %.

Pour le cas semi-dilué, Batchelor et Green [9] ont étendu cette formule a l'ordre 2 :
n(®) =no = (14 2,5® + kP?), avec k=5,2.
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Quand ® augmente et s’approche de la fraction d’empilement maximal, n diverge. Pour
comprendre la divergence de n avec ®, il faut rendre compte des interactions a plusieurs
corps et de la lubrification des contacts entre grains. La forme de cette divergence en
fonction de ® fait l'objet de nombreux travaux expérimentaux, numériques [47] ou de
modélisation. Plusieurs lois ont été proposées pour ajuster les données expérimentales, on

peut citer :

= kgﬁ (Frankel et Acrivos [28])

2
Ny = (1 + li’iﬁ*) (Eilers 1941, cité par [35])

= (1- 2)™"  (type Krieger-Dougherty [51])
N = % (Mills et Snabre [67])

ou ®* est un paramétre ajustable qui représente la fraction d’empilement dense. Dans la

publication de Krieger et Dougherty [51], 'exposant « est égal a 2, 5®* (ce qui permet de
retrouver la loi d’Einstein lorsque & — 0). Nous verrons que 'analyse de nos expériences
sur I’écoulement de la pate modéle en géométrie plan-plan est en accord seulement avec la
loi de Frankel et Acrivos.

Comme ®* dépend de l'organisation spatiale des grains (Php < ®* < Pfcp), €t que
le cisaillement tend a structurer ceux-ci [32, 95|, les lois ci-dessus peuvent étre raffinées en
introduisant une dépendance de ®* avec 4 [97]. Ceci est une source de comportement thixo-
trope (& cisaillement donné, la contrainte diminue au cours du temps) pour les suspensions

concentrées.

Coefficients de forces normales

La réponse mécanique au cisaillement d’un fluide newtonien est caractérisée par une
seule contrainte, 7, parallele & I’écoulement et proportionnelle au cisaillement : 7 = n7y.

Les suspensions concentrées sont des fluides non newtoniens, parce que 1 dépend en
général de ¥, et parce que le cisaillement crée une réaction perpendiculairement a 1’écoule-
ment, dite normale. Cette force normale est mesurable dans une expérience de cisaillement
entre deux disques paralléles. Elle tend simplement a écarter les deux disques. De ce point
de vue, c’est une manifestation du phénomeéne de dilatance (variation de volume au cours

du cisaillement).
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Aux composantes Ny; (i=1, 2, 3) des contraintes normales sont associés deux coefficients

viscométriques qu’on note habituellement ¥, et Wy avec la convention suivante
Nip — Nog = Uy Nag — N3z = Uo7y

1, 2 et 3 désignent les directions de 1’écoulement, du gradient de vitesse et de la vorticité
(voir figure 1.1). Dans la définition ci-dessus, on fait en général I'hypothése que V;; oc %
[14, 68, 98].

4/7,/'/ 2
e
d 3

F1G. 1.1 — Définition des directions 1, 2 et 3 de I’écoulement.

1.2.3 Hydrodynamique non locale

Quand on écrit que la contrainte de cisaillement 7 = 77, on suppose que le compor-
tement du granulaire au point r ne dépend que de 7 et de ¥ en ce point. Cette écriture
constitue une simplification importante, surtout dans le cas des suspensions concentrées
pour lesquelles ® ~ ®*. En effet, aux fortes densités en particules, il peut se former un
réseau de particules en contact qui confére a la suspension des propriétés remarquables trés
différentes de celles qu’on peut mesurer dans les suspensions diluées.

La figure 1.2 montre deux exemples de réseaux de contact sous cisaillement. Il s’agit
d’expériences et de simulations sur des granulaires secs, ou ’absence de fluide visqueux in-
terstitiel facilite les contacts entre particules. Les contacts les plus forts sont observés dans
la direction de la compression. Les chaines ainsi formées viennent s’arquebouter sur les
parois qui confinent le granulaire. Dans la situation des granulaires mouillés, ces contacts
existent nécessairement a grande concentration et a faible cisaillement. Il est cependant dif-
ficile d’estimer leur importance relativement a la composante purement hydrodynamique.

Parmi les propriétés remarquables de ces chaines de force, on peut citer [5] :
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F1G. 1.2 — (a) : chaines de force dans un milieu granulaire confiné entre deux plaques par la pression P,
et cisaillé a vitesse V. Résultat de simulations numeériques extrait de [23]. L’intensité de la force de contact
entre les grains est codée par Iépaisseur du trait qui les lie. (b) : expérience de photoélasticité dans un

Couette bidimensionnel. Photo extraite de [38].

— le réseau peut transmettre des forces sur de grandes distances instantanément : les
relations entre forces et déformations ne sont plus locales;

— le réseau peut générer des efforts importants au niveau des contacts, mais entre les
chaines de force il existe des amas de particules entre lesquelles les contraintes sont
significativement plus faibles ;

— les contraintes géométriques liées a ce réseau lorsqu’il doit se déformer aménent aux
phénomeénes de dilatance mentionnés plus haut, et de blocage (les votites orientées
selon l'axe de compression s’opposent au mouvement) ;

— les chaines de force sont fragiles, et quand la contrainte qu’elles supportent dépasse
une certaine valeur, elles se rompent (voir sur le site internet [37]| la version animée
de la figure 1.2b). La succession des événements de formation et rupture des chaines
donne lieu a des fluctuations importantes des contraintes normale et tangentielle sur
les plaques [66].

La figure 1.3 donne une idée des fluctuations que I'on peut enregistrer lors d’une expé-

rience de cisaillement en géométrie annulaire.
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F1G. 1.3 — Expérience de Miller et al. [66]. (a) : dispositif de cisaillement en géométrie annulaire avec
mesure de la force normale sous l'empilement. (b) : fluctuations temporelles de la contrainte normale
mesurée sous ’empilement granulaire quand I’anneau est en rotation. Les mesures sont normalisée par o4,

la contrainte mesurée au repos, couvercle en place.

Les pics de force normale enregistrés sont liés a la nécéssité pour le granulaire d’aug-
menter son volume accessible pour pouvoir se déformer. Cette particularité des milieux
granulaires est appelée « dilatance » [91, 92, 20|, elle existe aussi bien dans les milieux
granulaires secs (contacts directs) que dans les granulaires mouillés (contacts lubrifiés), et

se traduit par la non nullité des coefficients N;; sur la diagonale du tenseur des contraintes.

1.2.4 Migration sous écoulement

La dilatance provoque, si le granulaire n’est pas confiné, une augmentation de son
volume, et par conséquent une diminution de la fraction volumique globale. Ce n’est ce-
pendant pas la seule cause de variation de concentration sous cisaillement. Ce paragraphe
examine des expériences au cours desquelles ® varie spatialement dans I’échantillon. Pour
distinguer ce phénomeéne de la simple dilatance, qui est liée & une variation du volume du
granulaire, nous introduisons le terme de migration, qui aboutit & ®(r) # ®, oi ® est la

fraction volumique moyennée dans I’espace.



24 Généralités sur les milieux granulaires

Diffusion induite par le cisaillement

En géométrie de Couette, si le fluide est newtonien, le cisaillement varie en 1/72, avec
r la distance a I'axe (voir par exemple [33], pp 210-213). La géométrie de Couette a large
entrefer constitue donc un moyen efficace d’étudier le comportement des suspensions dans
un gradient de cisaillement. Dans cette géométrie, Abbott et al. [3| et plus tard Tetlow
et al. [90] ont montré que des suspensions adaptées en densité s’enrichissent en particules
pres du cylindre extérieur, 1a o le cisaillement est le plus faible. Les fractions volumiques
étudiées vont de 10 a 50 %. La géométrie de Couette impose que 7 = 17 varie en 1/r?,
donc a r donné, si @ (et donc aussi 1) augmente, 4 doit diminuer par rapport a sa valeur
attendue dans le cas newtonien. Les profils de vitesse et de concentration mesurés par ces
auteurs obéissent bien a cette régle.

Une autre géométrie induisant des gradients de cisaillement est 1’écoulement dans un
tube. Pour un fluide newtonien, le profil de vitesse est parabolique (écoulement de Poiseuille
[33] pp 197-199). Le cisaillement est donc nul au centre du canal, et maximum prés des
parois. Si une suspension est placée dans un tel écoulement, on observe [60] une migration
des particules vers le centre du tube, 1a ot 4 est le plus faible. Les variations de fraction
volumique modifient 1a aussi le profil de vitesse. Il s’aplatit au centre alors que prés de la
paroi, au contraire, le cisaillement augmente.

La théorie de la migration induite par cisaillement de Leighton et Acrivos [56] a été
développée pour expliquer pourquoi les particules ont tendance & s’accumuler dans les
régions calmes au détriment des régions cisaillées. Selon eux, la migration est la conséquence
de deux courants de diffusion, pilotés par deux coefficients proportionnels & a?4. Ce sont
les nombreux chocs' entre particules qui expliquent la nature diffusive du mouvement, car
ils donnent aux trajectoires des particules une composante aléatoirement fluctuante.

Le premier courant de diffusion est lié a la variation spatiale de la fréquence des chocs,
4®. Si une particule est initialement dans une région agitée, elle y subit de nombreuses
collisions. Statistiquement, certaines de ces collisions ’aménent vers les régions plus calmes.
Une fois dans une telle région, les chocs étant moins nombreux, la particule a une faible
probabilité de retourner dans la région agitée.

Le deuxiéme courant de diffusion est en relation avec les variations de viscosité du
milieu. Aprés un choc, le déplacement d’une particule par rapport & sa trajectoire initiale

est d’autant plus grand que la viscosité du milieu est faible. Les gradients de viscosité sont

Lchoc est a prendre au sens large, car lorsque les contacts sont lubrifiés, il n’y a pas 4 proprement parler
de chocs entre les particules, mais les interactions hydrodynamiques font que les particules « sentent » la

présence des voisines
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donc a l'origine d'un flux de particules vers les régions les moins visqueuses. On utilise
pour la viscosité une expression 7(®), bien qu’a I’échelle de la particule, il semble difficile
de définir la fraction volumique. Le flux lié au gradient de viscosité est donc, comme le flux
lié a la fréquence d’interaction, lié au gradient de ®.

Phillips et al. [76] ont intégré I’équation de diffusion proposée par Leighton et Acrivos
dans une équation constitutive plus générale pemettant en principe de calculer le champ de
vitesse et de concentration au cours du cisaillement d’une suspension adaptée en densité.

Plus tard, pour rendre compte d’observations en plan-plan contradictoires avec la théo-
rie de Leigthon et Acrivos, Krishnan [52] a été amené a introduire un troisiéme flux lié
a la courbure des lignes de courant. En effet, lorsque deux particules se rencontrent sur
une ligne courbe, la force répulsive qui s’exerce entre elles posséde une composante dirigée
vers 'extérieur 1.4. Le flux correspondant est donc dirigé vers les lignes de courant peu

courbées.

F1G. 1.4 — Collision de deux particules se rencontrant sur une ligne de courant incurvée. La force répulsive

qui s’exerce sur les particules aprés la collision a une composante dirigée vers ’extérieur.

La théorie de la diffusion induite par cisaillement et ses prolongements [76, 84| est trés
phénoménologique, basée sur la compétition entre différents flux qu’il est difficile de lister
de fagon univoque, et qui impliquent des coefficients non connus indépendamment [90].

Une théorie alternative de la migration a été proposée par Brady [14] et Morris [68].
Elle consiste & résoudre 1’équation de Stokes, incluant les composantes tangentielles et
normales du tenseur des contraintes. Cette théorie a rencontré quelques succes notables en
expliquant les phénomeénes de migration en Couette et en plan-plan (disques paralléles) en

ne mettant en jeu que les seuls coefficients n, ¥y et Wy (voir la définition page 21).

Expériences en tambour tournant : axial banding

Dans ces expériences, la fraction volumique en particules est plus faible que dans les

expériences précédentes, et ne dépasse en général pas 20 %.
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Particules et fluide de méme densité (Ap = 0) Dans les expériences de Tirumkudulu
et al. [94] une suspension diluée de particules remplit partiellement un cylindre horizontal.
Les billes sont adaptées en densité avec le fluide environnant visqueux. Aprés la mise
en rotation du cylindre autour de son axe, il apparait dans la suspension initialement
homogéne une succession de bandes enrichies et appauvries en particules (figure 1.5a).
En méme temps que les bandes apparaissent, le profil de hauteur du fluide dans le bas du
cylindre est modulé : les bandes enrichies en particules sont des zones ot la ligne de contact

2 recule avec le cylindre, alors qu’au niveau des bandes pauvres en particules, la

fluide-paroi
ligne de contact est entrainée moins loin (voir figure 1.5b). Cette ondulation est d’ailleurs

visible sur la photo 1.5a.
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F1G. 1.5 — (a) : répartition des particules dans un cylindre (rayon : 1,27 cm) rempli & 15% par une

suspension diluée (® = 15%) et mis en rotation autour de son axe (€ = 1,4rpm). (b) : allure du film

fluide dans les régions riches et pauvres en particules. Figures extraites de [94].

Les auteurs montrent que la migration apparait uniquement si le cylindre n’est que
partiellement rempli par la suspension et si la vitesse de rotation est suffisamment faible
pour que puisse exister dans le fond du cylindre une flaque (puddle dans Darticle : la
bosse de fluide visible sur le schéma 1.5b) et la ligne de contact associée. L’intensité de
la ségrégation dépend alors du rapport entre la taille des particules et I'épaisseur du film
de fluide qui tapisse le cylindre. Pour certaines valeurs des paramétres, on peut d’ailleurs
observer que les zones pauvres en billes sont en fait vides de particules.

En l'absence de structuration parallélement a 1’axe du cylindre (z), le champ de vitesse
de I’écoulement n’a de composantes que transverses (v, = 0) et ne dépend que de r et 0
(avec les notations usuelles pour les coordonnées cylindriques). Cette caractéristique définit

I’écoulement primaire. Dans les situations ot des bandes axiales sont formées, il existe une

2ce n’est pas & proprement parler une ligne de contact puisque le film de fluide visqueux recouvre toute

la surface intérieure du cylindre
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composante de I’écoulement dite secondaire (repérée par un exposant (2)), dépendant de
z et telle que v? # 0. En plus des observations sur la migration, les auteurs décrivent
cet écoulement secondaire du fluide. Dans la partie basse du cylindre (cf figure 1.5b),
I’écoulement secondaire est dirigé des régions pauvres en particules vers les régions riches ;
dans la partie montante, I’écoulement est dirigé dans le sens inverse.

Jin et Acrivos [46] ont plus tard refait les expériences et complété les observations
précédentes en remarquant que la ségrégation a lieu en deux temps. Dans un premier temps,
la bosse de fluide au fond du cylindre se vide de particules (ségrégation radiale, figure 1.6a),
ensuite seulement apparaissent les bandes de concentration (ségrégation axiale).

On trouve dans la littérature deux théories concurrentes pour rendre compte de I'expé-
rience.

L’interprétation de Govindarajan et al. [30] est fondée sur la théorie de la diffusion des
particules sous cisaillement [56, 76] exposée ci-dessus. Les gradients de cisaillement ont lieu
dans la couche de fluide qui remonte & ’arriére du cylindre, dont 1’épaisseur dépend de la
fraction volumique grace a la loi n(®).

Si la fraction volumique dans la suspension dépasse une valeur critique ®q, le modeéle
prévoit bien l'apparition de bandes plus ou moins concentrées en particules, et la modu-
lation de la hauteur de la ligne de contact, mais a l'arriere du cylindre seulement. Les
phénomeénes a ’avant du cylindre sont ignorés. De plus, la théorie prévoit que la taille
caractéristique des bandes doit augmenter dans le temps — ce qui n’a pas été rapporté
expérimentalement —, et ne décrit pas I’écoulement secondaire observé. Par ailleurs, la
théorie de la diffusion induite par cisaillement ne peut probablement pas expliquer les va-
riations trés abruptes des concentrations, parce que les expressions des flux ne sont que
des développements a faible 7 et V. Surtout, cette théorie ne permet pas de comprendre
pourquoi la flaque ne contient pas de particules (observation postérieure a la publication
[30])-

Jin et Acrivos proposent donc une autre explication. Ces auteurs ont tout d’abord
étudié théoriquement la situation fictive ol la suspension est remplacée par un fluide pur
dont la viscosité varie périodiquement le long de I’axe du cylindre [45]. Cette étude leur
permet de montrer que dans la flaque, les lignes de courant sont fermées sur elles mémes
(figure 1.6a), ce qui distingue cette région de la circonférence du cylindre. Le calcul des
flux de fluide a travers chacune des régions — la circonférence et la flaque — révele la
présence d'un écoulement secondaire. A I'intérieur de la flaque (dans la région ou existe la
recirculation), le flux J/ est orienté vers les régions de faible viscosité. A la circonférence

du cylindre, J¢ est au contraire orienté vers les régions de forte viscosité (figure 1.6b).
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Les résultats ci-dessus sont ensuite appliqués au cas ou des particules sont introduites
dans la suspension. A la circonférence du cylindre le flux de particules ®°J¢ améne les
particules vers les régions de forte viscosité, c’est-a-dire celles qui sont déja enrichies en
particules. Dans la flaque, ’écoulement secondaire devrait contribuer & vider les bandes
enrichies, mais les observations expérimentales montrent que cette région ne contient pas
ou peu de particules (ce dont Jin et Acrivos avouent ne pas savoir rendre compte). Le flux

®/ J/ est donc nul, et 'enrichissement des bandes par la circonférence est irréversible.

circonféerence
(a) (b)

F1G. 1.6 — Résumeé des résultats de Jin et Acrivos [45, 46] (a) : cylindre vu de coté : séparation du fluide en

deux régions : la circonférence et la flaque, dans laquelle on observe une recirculation (résultat théorique)
et qui ne contient pas de particules (résultat expérimental). (b) : schéma du film fluide développé sur un
plan. Ligne pointillée : limites de la flaque. Les régions grisées correspondent aux régions de forte viscosité,

les fleches montrent le sens des flux moyens associés a ces régions.

Enfin, on peut citer la contribution de Timberlake et Morris [93]. La géométrie étudiée
est une variante du tambour tournant : il s’agit d’une cellule de Couette horizontale, et
partiellement remplie de suspension, de maniére a immerger une partie ou l'intégralité
du cylindre intérieur. Lorsque celui-ci est mis en rotation autour de son axe, il entraine
avec lui le fluide visqueux chargé de particules. Selon les auteurs, de petites variations
de I’épaisseur du film de fluide entrainé seraient a ’origine d’un drainage différentiel des
particules et du fluide. Le mécanisme conduit & enrichir en particules les régions les plus
épaisses du film, qui sont les plus visqueuses, et donc celles qui contiennent déja un grand

nombre de particules.
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Particules non adaptées en densité Une autre catégorie d’expérience en tambour
tournant consiste a remplir complétement le cylindre horizontal avec une suspension non
adaptée en densité [61]. Pour une certaine gamme de viscosités du fluide suspendant et de
vitesses de rotation du cylindre, on peut observer la formation de bandes de concentration
dans la suspension.

Pour expliquer théoriquement le comportement de la suspension, Lee et Ladd [55]
considérent le cas limite de 2 particules en interaction hydrodynamique. L’interaction est
la méme que celle qui régit la sédimentation de deux particules, mais modifiée pour tenir
compte de l'accélération O?r qui s’ajoute a l'accélération de la pesanteur. Le résultat du
calcul est une vitesse de rapprochement des centres des particules, projetée sur 'axe du
cylindre. Lorsque les particules sont plus lourdes que le fluide, elles se rapprochent tou-
jours, ce qui doit conduire a I'apparition des bandes lorsqu’il y a plus que 2 particules. Au
contraire, si Ap < 0, les particules s’éloignent toujours, et on ne devrait donc pas obser-
ver de bandes dans ce cas. Pourtant, les études expérimentales de Lipson et Seiden [58]
montrent que les bandes de concentration peuvent aussi apparaitre quand les particules
sont plus légeres que le fluide (bulles d’air).

Trés récemment, [54] Lee et Ladd eux-mémes ont remis en cause cette interprétation,
et proposent un mécanisme mettant en jeu les particules collectivement. Ils constatent
que la formation des bandes n’intervient que dans une gamme étroite de fréquences de
rotation du cylindre, entre le régime a faible vitesse ou les particules forment une couche
peu épaisse pres de la paroi; et le régime haute vitesse ol elles sont réparties a peu prés
uniformément autour de 'axe. Dans le régime intermédiaire, les particules occupent un
peu plus de la moitié de la section du cylindre et forment une avalanche entretenue. Les
auteurs comparent cette situation a celle d’une expérience — fictive — de sédimentation,
ou les particules n’occuperaient qu'une partie du récipient, a droite ou a gauche dun
plan médian vertical. Ils expliquent qu’'une répartition homogéne des particules dans le
demi-espace alloué est instable, parce que le fluide peut remonter librement dans l'autre
demi-espace (on peut voir le phénomeéne comme une sorte d’effet Boycott [4]). L’instabilité
se traduit par la croissance d’un motif périodique, parallélement a l’axe du cylindre. Cette
explication séduisante n’est cependant pas prouvée, ni par une démonstration analytique
de I'instabilité, ni par une expérience annexe sur la sédimentation.

En principe, 'explication de Lee et Ladd est valable & trés faible nombre de Reynolds,
dans la limite ou l'inertie (celle du fluide et celle des particules) est négligeable. Le méme
phénomeéne de formation de bandes est constaté par Seiden et al. dans une série d’expé-
riences avec des particules plus lourdes, et en conséquence, des valeurs plus grandes du

nombre de Reynolds (Re ~ 50). Ces auteurs proposent une explication partielle du phé-
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nomeéne, basée sur une résolution approchée de I’équation de Navier-Stokes du probléme,
en prenant en compte l'inertie. Ils montrent que le mouvement relatif des particules par
rapport au fluide d’'immersion déclenche un écoulement secondaire, décomposable sur une
base discréte de modes propres. Parmi ces modes, un seul évolue a la méme vitesse de ro-
tation que le cylindre (€2), et donne un motif stationnaire. La période de ce mode, calculée
en fonction de €2, reproduit bien les observations expérimentales.

A notre avis, la contribution de Seiden et al. est une avancée notable, en ce qu’elle
propose une véritable théorie de I’écoulement secondaire dans la géométrie particuliére du
tambour tournant. Elle ne constitue cependant pas une théorie aboutie du phénomeéne, car,
de I'avis méme des auteurs, elle n’inclut pas le mécanisme par lequel les particules migrent

pour se placer aux noeuds de 1’écoulement.

1.3 Granulaires polydisperses : manifestations de la sé-
grégation

Dans cette section, nous allons nous intéresser aux expériences mettant en jeu plusieurs
espéces de particules, qui se distinguent en général par leur taille. En pratique, les exemples
que nous allons aborder seront limités aux cas & deux espéces de particules. Pour bien faire
la différence entre cette situation et celle ot il n’y a qu’une seule espéce de particules, nous
introduisons le concept de ségrégation, qui, dans ce manuscrit, désigne les phénomeénes dans
lesquels la répartition de I'espéce 7 est différente de la répartition de I'espece j : ®; # @;.
Nous proposons d’adapter le terme de migration, défini plus haut, en lui associant la fraction
volumique totale : & = ). ®;. Nous parlons de migration pour désigner une situation ot

® n’est pas constant dans I’espace.

1.3.1 Granulaires vibrés : effet des noix du Brésil

Cet effet se manifeste lorsqu’on fait vibrer verticalement un pot contenant quelques
grosses billes (intrus) dans une assemblée de petites particules, sans fluide d’immersion.
Dans une large gamme de fréquences et d’amplitude de vibration, on constate que les
grosses particules, méme si leur densité est plus élevée que celle des petites, se retrouvent
sur le dessus du tas. L'effet des noix du Brésil est trés documenté, que ce soit par des
expériences [62, 41] ou des simulations numériques |78, 81].

Deux mécanismes sont en général invoqués pour expliquer ce comportement contre-

intuitif, en fonction des paramétres de 'expérience. Le premier est la percolation des pe-
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tites billes — plus légéres — sous les grosses particules — plus lourdes. Lors de la phase
ascendante de la vibration, les grosses particules ayant plus d’inertie que les petites billes
sont moins génées par leurs voisines et montent en moyenne plus haut que les légéres. Les
billes les plus petites peuvent alors retomber sous les grosses billes, conduisant & une re-
montée progressive de celles-ci. Le mécanisme de percolation explique aussi les expériences
dans lesquelles les gros intrus légers « coulent, » alors que les gros intrus lourds « flottent »

[85].

F1G. 1.7 — Convection et ségrégation dans un granulaire vibré. (a) : effet de noix du Brésil « normal » :
la convection est ascendante au centre du tas et le gros intrus est bloqué a la surface. (b) : en changeant
les propriétés des parois du récipient, on peut inverser le sens de la convection et le sens de la ségrégation
[49, 39]. (c) : dans un mélange équivolumique de grosses (blanches) et de petites particules (rouges),
I'existence de la convection ne suffit pas pour qu’apparaisse la ségrégation. L’existence d’un talus a la
surface du tas est nécéssaire, la figure de ségrégation est alors essentiellement radiale. Image extraite de
[17].

Le deuxiéme mécanisme est invoqué lorsque peuvent se développer des rouleaux de
convection a l'intérieur du milieu granulaire. L’existence et le sens de rotation des rouleaux
sont liés a la présence des parois, qui modifient le comportement des grains périphériques
par rapport aux grains dans le volume. Pour un récipient a bords verticaux lisses (ce qui
est la situation la plus fréquente), le rouleau de convection est descendant le long des
parois, et ascendant au centre du tas (figure 1.7a). Les grosses particules sont entrainées
par cet écoulement secondaire, mais une fois arrivées sur le dessus de ’empilement, elles
se retrouvent « coincées » contre la paroi et ne peuvent pas suivre I’écoulement descen-
dant. Knight et al. [49] ainsi que Hsiau et al. [39] ont démontré la grande importance de
I’écoulement secondaire sur le motif de ségrégation. En modifiant le récipient utilisé, ces
auteurs ont réussi a inverser le sens de rotation de 1’écoulement : le motif de ségrégation
s’est retrouvé inversé, avec le gros intrus sous le tas de petites billes majoritaires (figure
1.7b).
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Trés peu d’expériences concernent le cas ou les petites et les grosses particules sont
introduites dans les mémes proportions, et ot on ne peut alors plus parler d’intrus. Les
expériences de Brone [17] sont réalisées avec des mélanges équivolumiques de grosses et
petites particules dans un cylindre vibré. Lorsque la fréquence de vibration est telle que le
flux ascendant conduise & la formation d’un talus & la surface, les comportements en surface
des grosses billes et des petites billes sont différents : les grosses billes dévalent le talus
jusqu’aux parois du cylindre, ou elles redescendent en suivant la convection, alors que les
petites billes peuvent étre incorporées dans I’empilement a n’importe quel rayon. La figure
de ségrégation est essentiellement radiale, et consiste alors en une accumulation des grosses
particules contre la paroi cylindrique, et une accumulation des petites billes le long de ’axe
(figure 1.7c). Si le talus n’existe pas et que la surface de 'empilement reste horizontale
malgré la convection, les grosses billes et les petites billes ont le méme comportement en

surface ; le mélange reste homogéne, on n’observe pas non plus de ségrégation verticale.

1.3.2 Expériences en tambour tournant

Des expériences semblables a celles décrites au paragraphe 1.2.4 ont été menées sur des
milieux granulaires secs contenant deux espéces (ou plus [70]) de particules. Expérimenta-
lement, le cas le plus fréquent est celui ou les particules différent par leur taille, mais on
trouve également des expériences et des simulations numériques ot les particules différent
par leur coefficient de frottement [79]. Le cylindre est & moitié rempli de grains, et sa mise
en rotation autour de son axe entretient un mouvement d’avalanche sur une épaisseur de
quelques particules le long de la surface libre de 'empilement [13|. Sous 'avalanche, le lit
granulaire est en rotation solide. Les avalanches successives conduisent a l'apparition d'un
motif de ségrégation, en deux étapes successives [25, 70].

Dans les premiers temps de l'expérience, la ségrégation est uniquement radiale, avec
formation d’un cceur de petites billes entourées de grosses billes. Une fois que ce mo-
tif est formé, des bandes contenant chacune des espéces apparaissent pendiculairement a
l'axe (figure 1.8a). Selon les conditions expérimentales, la ségrégation radiale peut ne pas
complétement disparaitre et conduire au motif de la figure 1.8b, ot les bandes de petites
particules sont en fait le signe d'une ondulation du cceur dont les crétes viennent « percer »
'enveloppe de grosses particules [36, 89, 70].

La ségrégation apparait en réponse a des différences de comportements entre les espéces
lors des avalanches. Ces différences peuvent étre introduites par l'intermédiaire de la taille

des particules (le cas expérimental le plus fréquent), de leur densité ou des coefficients de
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(a) (b)

F1G. 1.8 — Figure typique de ségrégation d’un milieu granulaire bidisperse en tambour tournant. Les

petites billes sont sombres, les grosses billes sont claires. (a) : les petites et les grosses particules s’organisent
en bandes perpendiculaires a 'axe de rotation. Résultat d’une simulation de [79]. (b) : coupe du granulaire
dans un plan paralléle & 'axe de rotation, schématisant la sous-strucutre parfois observée : les petites

forment un domaine continu ot les bandes sont reliées entre elles par le coeur de 1'échantillon. D’aprés [70].

frottement [79, 70]. Dans ce cas, les particules les plus frottantes se comportent comme les
petites billes.

Dans le cas de la ségrégation par taille, le mécanisme conduisant a la formation du
coeur de petites billes est le suivant : lors d'une avalanche de petites billes et de grosses
billes sur le lit granulaire, les petites billes sont plus facilement piégées par les aspérités
de la surface, et elles parcourent donc en moyenne une distance plus courte que les grosses
billes, qui elles dévalent la pente jusqu’a atteindre la paroi du cylindre [25]. Aprés quelques
rotations du cylindre, le coeur est enrichi en petites particules par rapport a la périphérie.

Selon Elperin et Vikhansky [25] la ségrégation purement radiale (concentrations uni-
formes le long du cylindre) est instable. Par conséquent une modulation des concentrations
le long du cylindre doit apparaitre. L’origine de 'instabilité proposée réside dans I’assy-
métrie de la surface libre quand les particules du coeur et celles de I'extérieur n’ont pas le
méme angle d’avalanche.

L’é¢tude de Santomaso et al. [82] est intéressante en ce qu’elle démontre expérimen-
talement qu'un flux de particules peut exister lorsque deux empilements de particules
« avalanchent » cote-a-cote avec des angles différents. L’expérience consiste a partir d’'un
état ségrégé a deux bandes, chacune des espéces occupant une moitié du cylindre. Dans
cet état, la ségrégation radiale n’a pas lieu, mais la mise en rotation de I’appareil provoque
’apparition de deux flux de particules dans la direction axiale. A la surface, le sens du flux
est tel qu’il égalise les hauteurs de granulaire a droite et & gauche ; dans le coeur du granu-
laire, le flux est orienté en sens inverse, et maintient la concentration moyenne homogene :

ce flux disparait si le flux de surface est bloqué par un diaphragme.
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Enfin, Jain et al. [44] ont étudié la situation mixte ol une suspension bidisperse de
particules est placée dans un cylindre en rotation. Dans cette expérience, les effets liés aux
angles d’avalanches se combinent aux interactions hydrodynamiques pour donner lieu a

nouveau a une ségrégation en bandes de particules.

1.3.3 Autres géométries

Quelques données éparses existent dans la littérature sur la ségrégation par taille dans
des géométries plan-plan ou Couette.

Husband et al. [42] ont fait quelques observations intéressantes mais seulement qua-
litatives avec une suspension modéle de particules de PMMA. Le fluide d’immersion est
adapté en indice et en densité, et la suspension est bimodale, c¢’est-a-dire faite d’'un mé-
lange de grosses et petites particules. La fraction volumique totale est de 65 %. Ces auteurs
ont remarqué que le cisaillement a pour effet d’enrichir la paroi du cylindre extérieur du
Couette. L’enrichissement est net mais assez faible, de 'ordre de 4 %. De ces expériences,
et d’autres sur I’écoulement de la méme suspension dans des conduits cylindriques, les
auteurs tirent comme conclusion le fait que les grosses particules ont tendance a occuper
les zones de faible cisaillement, au détriment des petites.

D. Mehri [64] a utilisé également une suspension modeéle équilibrée en densité, concentrée
a 40 %, et contenant des proportions égales de grosses et petites particules (diamétres 180
et 10 microns). En plan-plan, les expériences ne détectent pas de migration notable des
petites ; en revanche les grosses ont tendance a fuir le centre de la cellule. L’enrichissement
sur le pourtour est significatif, de 10 & 30 % en relatif.

Les travaux de Khrishnan et al. [52] concernent le comportement d’un intrus dans une
suspension concentrée de particules monodisperses. La géométrie employée est le plan-plan
(disques paralléles). Alors que la théorie de la migration sous cisaillement prévoit que les
grosses particules doivent migrer plus rapidement que les petites vers les zones de faible
cisaillement, et donc se trouver préférentiellement au centre, les auteurs ont au contraire
observé que les gros intrus dérivaient a vitesse constante vers la périphérie, et que les petits
intrus migraient vers le centre. De ce point de vue, et si on considére que le comportement
d’un intrus de grande taille et isolé est représentatif de celui d’'une population de grosses
particules, les observations de Mehri et celles de Krishnan et al. sont en accord qualitati-
vement. En géométrie plan-plan, les grosses particules ont tendance a peupler les zones de
fort cisaillement. Ce résultat est & 'opposé de celui énoncé par Husband et al. concernant

la géométrie Couette.
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Pour expliquer ces observations, Krishnan et al. ont proposé une version étendue du
modeéle de Leighton et Acrivos sur la diffusion induite par cisaillement, en ajoutant un flux
de particules provoqué par la courbure (1/r) des lignes de courant (figure 1.4). Cet effet
est d’autant plus fort que le rapport a/r est grand, ce qui est un facteur de ségrégation.
En ajustant 'amplitude de ce flux, les auteurs arrivent a reproduire le comportement de
I'intrus.

Sur cette base, Shauly et al. [84] ont développé une théorie de Philips généralisée au cas
de suspensions bi- et méme multimodales, adaptées en densité. Les auteurs construisent les
expressions des flux des différentes catégories de particules, en tenant compte de l'effet de
courbure. Le coefficient de diffusion des particules de catégorie i est en y®®; < a > a;, pour
tenir compte de ce qu'une particule de taille a; interagit avec toutes les autres particules.
On considére que l'effet moyen de ces interactions est représentable par le produit < a > a;,
ou < a > est la taille moyenne de ’ensemble des particules. Par ailleurs, une hypothése
nécessaire est formulée quant a la dépendance de la viscosité de la suspension en fonction
des différentes fractions volumiques. Cette hypothése étant posée, le systéme d’équations
du modele est fermé, et on peut en principe tout calculer : profil de vitesse, et profils de
concentration des différentes espéces.

Les auteurs énoncent quelques résultats pour les écoulements de mélanges bi-modaux,
en tube cylindrique, plan-plan et Couette. En Couette, on trouve que les grosses particules
sont totalement absentes de la région au contact du cylindre interne, et migrent en consé-
quence vers 'extérieur. Les profils de répartition des petites sont complémentaires, avec
un exces de population au voisinage du cylindre interne. Le modéle rend compte ainsi des
tendances observées par Husband et al. [42]. La méme procédure, appliquée a la géométrie
plan-plan, rend compte également des observations de Krishnan et al. [52]. Bien entendu,
le résultat dépend beaucoup du choix qui est fait des différentes constantes et fonctions
ajustables de la théorie.

Un développement théorique similaire est présenté dans la thése de D.Mehri [64] et
des profils de répartition grosses-petites en régime stationnaire sont calculés pour les deux
géométries, Couette et plan-plan. Qualitativement, les allures des profils sont similaires a
celles de Shauly et al.. Le calcul prédit un profil de ségrégation continu et trés intense. Les
expériences en plan-plan montrent un effet dans le méme sens, mais d’amplitude semble-t-il
moindre que celle prévue théoriquement. D’aprés D. Mehri, il est possible que le temps d’ex-
périence ne permette pas d’atteindre véritablement le régime stationnaire, ce qui pourrait
expliquer la différence.

Dans sa theése, R. Pesché |74] présente une approche différente, fondée sur le calcul des

interactions hydrodynamiques entre les particules de la suspension. Les profils de concen-



36 Généralités sur les milieux granulaires

tration obtenus avec ce formalisme (dit de résistance) sont comparés a ceux prédits par la
théorie de « Philipps bidisperse » . Les variations de concentration calculées par ces deux
approches sont semblables, a condition de choisir des valeurs adéquates des différentes
constantes.

Tous ces travaux concernent des suspensions ajustées en densité (Ap = 0), c’est-a-
dire une situation ou la gravité ne joue en principe aucun role. Ce cas extréme est en
fait une idéalisation, puisqu’on élimine l'effet de sédimentation dans le mouvement des
particules, pour ne garder que les seules interactions hydrodynamiques (voire de contact, si
la concentration est proche de 'empilement compact). Dans la pratique, les particules dans
les systémes tels que boues, bétons, propergols solides, etc, sont nettement plus lourdes que
le fluide d’immersion. Il est donc important d’observer ce qui se passe sous cisaillement
dans la situation générale ou Ap > 0 (et pour une une compréhension de principe, dans le
cas ou Ap < 0, symétriquement).

Barentin et al. [7] ont travaillé avec des particules de PMMA dans une huile de densité
0,8g/cm?, correspondant a Ap = 0,3g/cm?. En plan-plan, les expériences montrent en
général une structuration verticale du systéme, en méme temps qu'une localisation de
I’écoulement au voisinage de la plaque supérieure. La partie inférieure de 1’échantillon,
au contact de la plaque du bas, est immobile. Cette configuration de 1’écoulement est
interprétée dans un article que nous avons récemment publié [57], et dont nous résumons le
contenu dans le chapitre 3 de ce mémoire. Lorsque I’échantillon est bimodal, les expériences
montrent une trés intense ségrégation de tailles, dont le motif s’appuie sur la figure de
localisation de I’écoulement. Les phénoménes sont différents de ceux répertoriés dans la
littérature avec des fluides adaptés en densité. D’autres expériences, en géométrie Couette
et avec le méme systéme, ont confirmé cette observation.

La suite de ce mémoire expose les travaux que nous avons menés dans la continuation

de ceux de Barentin et al..

1.4 Conclusion

Alors qu’on cherche dans la plupart des applications a obtenir un mélange homogéne du
fluide et des particules ou des particules entre elles, nous avons pu voir dans ce chapitre que
la plupart des sollicitations simples auxquelles les milieux granulaires peuvent étre soumis
au cours de leur mise en ceuvre provoquent la séparation des espéces.

Meéme pour les milieux simples étudiés académiquement (billes sphériques, lisses, fluide

adapté en densité, tailles bien caractérisées) on est bien loin d’avoir un modéle général
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pour rendre compte de toutes les expériences. Dans les cas favorables ou des théories sont
proposées, elles ne décrivent pas ’ensemble des phénomeénes observés, mais seulement une
partie des mécanismes; ou bien le nombre de paramétres libres est trop grand pour que le
modeéle puisse prédire le comportement du granulaire soumis a une autre sollicitation que
celle qui a permis d’ajuster les parameétres.

Si on est bien loin de disposer d'une description unifiée de toutes les expériences, un
fait expérimental commun a nombre d’entre elles est I'existence d’un écoulement secondaire
superposé a l’écoulement principal. Dans les études des suspensions en tambour tournant
ainsi que dans les études sur les granulaires polydisperses, la séparation fluide-particules
ou particules A-particules B est liée a D'existence de I’écoulement secondaire. Dans les
expériences sur la ségrégation, s’il est important de bien connaitre I’écoulement principal,
il est tout aussi important de caractériser I’écoulement secondaire, sinon théoriquement au
moins expérimentalement.

Dans cette thése, le milieu granulaire qui nous intéresse est un propergol solide avant
réticulation. C’est un exemple industriel tres éloigné des situations académiques abordées
dans ce chapitre. En effet, les charges (= particules) oxydantes et réductrices qui le com-
posent sont rugueuses, non sphériques, trés polydisperses (figure 1.9), toutes plus lourdes
que le fluide, mais pas toutes de méme densité. Le fluide suspendant, un polymeére réticu-
lable avec des additifs n’est probablement pas newtonien, et les cisaillements auxquels le
propergol est soumis lors de son injection dans les réservoirs sont instationnaires et com-
pliqués. Enfin, remarquons que la composition exacte d'un propergol est une fonction de
I'application visée (militaire, civile, aéronautique) ; elle n’est donc pas unique.

Nous avons simplifié ce matériau pour obtenir un milieu modéle étudiable expérimen-
talement (voir chapitre 2), et il est hors de notre portée de décrire tous les phénoménes
qui interviennent lors de la mise en ceuvre d’un propergol. L’objectif des travaux qui font
I'objet de ce manuscrit est, en multipliant les expériences, d’essayer de décrire le compor-
tement du matériau modéle et de comprendre 'effet de certains parameétres afin de déduire

quelques régles extrapolables au cas des propergols.
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F1G. 1.9 — Image prise au microscope électronique a balayage d'une tranche de propergol aprés réticula-
tion. Les grains visibles sont du perchlorate d’ammonium, dont les plus gros ont une taille caractéristique
de 400 pm. Image fournie par SME.



Chapitre 2

Pate granulaire modéle et dispositifs

expérimentaux

2.1 Principe général

Afin de décrire les phénomeénes ayant lieu au sein de la pate cisaillée, un mélange modéle
a été mis au point [31]. Il s’agit d’une assemblée de billes transparentes immergées dans
un fluide de méme indice optique, afin que le mélange soit transparent. Les dispositifs de
cisaillement utilisés sont fabriqués dans un matériau de méme indice, ce qui permet de
rendre I’échantillon observable sous cisaillement. Une faible fraction des billes est rendue
fluorescente, et ce sont ces marqueurs qui permettent, grace a des méthodes optiques, de
connaitre le comportement du matériau sous cisaillement.

Nous présentons dans la suite les différents éléments du montage : constituants du

mélange, cellules de cisaillement et dispositifs d’observation et de rhéométrie.

2.2 Les constituants du mélange

2.2.1 Billes

Les billes sont en polymétacrylate de méthyle (PMMA), de densité p =1,18 g/cm? et
d’indice de réfraction n ~ 1,49. Le lot des petites billes (Acryperl 100, ElIf Atochem) a
un diameétre moyen de 20 um, avec des billes dont la taille varie entre 7 et 50 pum. Le lot
des grosses billes (Acryperl 520, Elf Atochem) a un diamétre moyen de 173 ym, avec une
distribution qui va de 70 & 400 um (figure 2.1). Enfin, les petites billes sont réticulées, alors

que les grosses ne le sont pas.

39
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Pate granulaire modeéle et dispositifs expérimentaux
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FIG. 2.1 — Distribution des tailles de billes dans chacun des lots utilisés, avant tamisage.
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Alors que dans un propergol réel, il est intéressant d’utiliser des lots de particules
largement distribués afin d’augmenter la fraction volumique solide [22], nous avons cherché
a simplifier le probléme qui nous était posé en travaillant avec des distributions de billes
plus resserrées. Pour cela, nous avons tenté de tamiser les billes. Dans I'air, les petites billes
sont agrégées, ce qui rend leur tamisage impossible tel quel. Pour les tamiser efficacement,
il faut les entrainer a travers les tamis a ’aide d’un filet d’eau courante, puis les sécher a
I’étuve. Malheureusement, les échantillons fabriqués avec ces billes tamisées sont beaucoup
moins transparents que ceux fabriqués avec les billes non tamisées. Il semble donc que le
passage dans I’eau modifie en surface I'indice du PMMA, et nous avons renoncé a tamiser
les petites billes.

Le tamisage des grosses billes s’avére beaucoup plus simple : elles sont suffisamment
grosses pour étre tamisées a sec, et nous pouvons donc utiliser une tamiseuse automatique *.

Les grosses billes que nous utilisons sont celles qui sont tamisées entre 180 et 200 pm.

2.2.2 Fluides adaptés en indice

La contrainte principale que nous imposons au fluide est d’étre adapté en indice avec les
billes pour que le mélange soit transparent. Mais ce n’est pas la seule, puisqu’il faut aussi
que le fluide soit un bon mouillant du PMMA | sans en étre un solvant. De plus, il ne doit
pas « fluorescer » aux longueurs d’onde d’excitation des colorants, et enfin, on préférera
travailler avec un fluide non toxique.

Le fluide mis au point par E. Azanza satisfait le cahier des charges ci-dessus. Il est
constitué d'un mélange d’huile de microscope (Sigma Aldrich 150) et d’héxadécane en
proportions massiques 72-28%. C’est le fluide utilisé par défaut dans toute la suite du
travail, on le désignera aussi parfois sous le nom de fluide C16S150. Sa densité, mesurée
a l'aide d’'un pycnomeétre, est py = 0,88g/cm?® et sa viscosité mesurée au rhéometre est
1o = 25 cp a température ambiante. Cette viscosité varie peu avec la température. Ce fluide
est donc plus léger que les billes de PMMA, comme le liant polymérique des propergols
qui est plus léger que les charges solides.

Afin d’étudier I'influence de la différence de densité entre billes et fluide sur les phé-
noménes observés, nous avons fait appel a Cargille Laboratories pour mettre au point
deux autres fluides, eux aussi adaptés en indice. Le premier est presque adapté en densité
avec les billes (pj = 1,15g/cm?, ) = 23¢cp), le deuxiéme est plus lourd que les billes

(py = 1,43 ¢g/cm?, i) = 42cp). Les compositions de ces fluides n’ont pas été fournies par

1Retsh Bioblock Scientific
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Cargille, mais ils sont miscibles I'un avec I'autre ainsi qu’avec le fluide C16S150, ce qui
permet en théorie d’obtenir n’importe quelle valeur de p comprise entre 0,88 et 1,43 g/cm?.

Les caractéristiques des fluides utilisés sont rassemblées dans le tableau 2.1.

Fluide Ap = philies — Puide (8/cm?) | 7 (cp) & Tom,
fluide de référence (C16S150) 0,31 23
fluide lourd (Cargille AC) —0,24 42
fluide léger (Cargille AB) 0,04 25

TAB. 2.1 — Caractéristiques des fluides utilisés.

Enfin, il faut remarquer que l'adaptation d’indice n’est jamais parfaite car les billes
(notamment les plus petites) présentent une légére dispersion d’indice, certaines d’entre
elles présentent également des inclusions gazeuses, et le mélange est toujours légérement
opalescent, quel que soit le fluide utilisé.

On trouve dans la littérature quelques recettes permettant de fabriquer des fluides

iso-indice, nous en donnons un récapitulatif dans 'annexe A.

2.2.3 Marqueurs fluorescents
Choix des colorants

Afin de caractériser I’écoulement du milieu cisaillé et la répartition des différentes es-
péces, certaines billes sont rendues fluorescentes par I'imprégnation d’'un colorant. Le prin-
cipe de la coloration des billes a été mis au point par F. Gozalbés [31]. A 'époque, un seul
colorant (la rhodamine 6G) était utilisé et servait a colorer les deux espéces de particules.
La fluorescence du colorant était excitée par la raie & 514 nm du laser Argon, et recueillie
sur la caméra aprés un filtre orange. Lors d’une expérience, une seule espéce de billes était
colorée : pour avoir une connaissance compléte du champ de concentration, il fallait donc
faire deux expériences successsives, 1'une avec les petites billes colorées, 'autre avec les
grosses billes colorées, et espérer que les deux expériences soient complémentaires.

Inspirés par le protocole de F. Gozalbés, nous avons revu le choix des colorants afin d’en
trouver deux différents qui puissent étre utilisés pour marquer simultanément les grosses
et les petites particules. Autrement dit, il fallait trouver deux colorants qui fluorescent
dans des longueurs d’onde différentes, et excitables par des longueurs d’onde différentes et

accessibles avec le laser Argon.
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Notre choix s’est porté sur la sulforhodamine B (abréviation SRB) pour marquer les
grosses billes, et sur I'iodure de 3,3’-diéthyloxacarbocyanine (abréviation DOCI) pour mar-
quer les petites billes. La figure 2.2a représente I’absorbance de ces colorants en fonction

de la longueur d’onde, et permet de choisir les longueurs d’onde d’excitation adaptées.
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F1G. 2.2 — Pour ces trois figures, les courbes en traits gris sont relatives a la DOCI (et au filtre utilisé
pour observer sa fluorescence), les courbes noires sont relatives a la SRB (et au filtre choisi pour observer sa
fluorescence). (a) : absorbance de solutions alcooliques de DOCI et SRB & 2 10~%mol /L. Traits verticaux :
longueurs d’onde d’excitation choisies (488 et 514nm). L’absorbance des solutions est définie comme le
logarithme décimal de 'intensité incidente sur Pintensité transmise. (b) : spectre d’émission d’une pate
granulaire contenant uniquement des grosses billes (vierges + colorées SRB) et excitée a 514 nm ; et spectre
d’émission d’'une pate granulaire composée uniquement de petites billes (vierges + colorées DOCI), et ex-
citée a 488 nm. (c) : absorbance des filtres choisis. Traits verticaux : longueurs d’onde d’émission maximale
des deux colorants mesurées sur la figure (b) (502 et 572 nm).

Le maximum d’absorption de la DOCI se situe autour de 485 nm, on peut donc 'exciter
trés efficacement avec la raie bleue a 488 nm du laser Argon. La SRB a son maximum
d’absorption vers 554 nm mais la raie & 514nm du laser Argon peut exciter ce colorant.
Idéalement, on souhaite isoler un colorant et un seul par un choix convenable des longueurs
d’onde d’excitation et d’observation. En réalité, les bandes d’absorption et d’émission des
colorants se recouvrent un peu, et le découplage n’est pas possible a 100 %. Ainsi, quand on
excite la DOCI a 488 nm, on excite aussi un peu la sulforhodamine, et inversement, comme
le montrent les spectres d’émission des colorants de la figure 2.2b. Le spectre d’émission
d’un colorant est en général fonction de ’environnement chimique dans lequel il se trouve,
nous avons donc choisi de représenter sur la figure 2.2b les spectres d’émission des colorants
imprégnés dans les billes de PMMA selon le protocole décrit plus loin.

Avec un filtre suffisamment étroit et centré sur le maximum d’émission de la DOCI,

on voit qu’il est possible d’éliminer la fluorescence de la SRB. Nous réalisons ce filtrage
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en associant un filtre interférentiel & 518 nm et une cellule d’épaisseur 5mm contenant
une solution alcoolique de DOCI & 0,39 g/L (ou 8,510 *mol/L). Celle-ci, en effet, est trés
absorbante a 488 nm et peut donc étre utilisée pour bloquer le rayonnement d’excitation
diffusé par la pate vers la caméra d’observation. La figure 2.2c montre la performance de
cette association. Bien que nous ne récupérions pas la lumiére émise au maximum d’émis-
sion de la DOCI, ce choix de filtre permet d’éliminer la quasi-totalité de la fluorescence
parasite de la SRB, ainsi que le rayonnement & 488 nm.

Un filtre centré sur le maximum de fluorescence de la SRB ne serait pas judicieux, car la
fluorescence de la DOCI & cette longueur d’onde est significative (figure 2.2b). On préfére
donc, pour collecter les photons émis par la SRB, un filtre Newport FSQ-RG610 qui ne
laisse passer que les longueurs d’onde supérieures a 610 nm.

Ce choix de filtres permet bien d’éliminer la fluorescence parasite de la SRB quand on
cherche a observer les billes colorées a la DOCI, mais le signal mesuré pour une excitation a
514 nm est pollué par la fluorescence de la DOCI. Ceci n’est pas rédhibitoire si 'on connait

par une calibration la proportion de signal parasite par rapport au signal d’intérét.

Coloration des billes

L’utilisation de marqueurs colorés pour connaitre la répartition du reste des billes repose
sur les hypothéses suivantes :

— la concentration en billes marquées est proportionnelle & la fraction volumique de

billes non marquées,

— l'intensité de fluorescence est partout proportionnelle & la concentration de mar-

queurs,

— l'intensité de fluorescence est proportionnelle & 'intensité lumineuse incidente.

La premiére condition implique en particulier que le marquage des billes ne doit pas
provoquer de ségrégation entre les billes marquées et non marquées : le bon protocole de
coloration ne doit modifier ni la taille des billes, ni leur forme ou leur 1’état de surface.
Pour satisfaire au mieux toutes ces hypothéses nous optons pour une coloration légére des
billes, mais suffisante pour étre détectable.

En partant du protocole mis au point par F. Gozalbés [31], nous avons procédé par
essai-erreur pour établir une « recette » de coloration des billes présentant le meilleur
compromis. Les nombreux tests de coloration nous ont permis de dégager quelques lois :

— contrairement & ce qu’avait fait F. Gozalbés, nous ne pouvons pas utiliser 1’acétone

comme solvant d’imprégnation des petites billes, car les petites billes plongées dans

une solution d’acétone et de DOCI s’agrégent et forment des « caillots » solides.
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— si la solution d’alcool et de DOCI est trop concentrée, et si la durée d’imprégnation est
trop longue, les petites billes voient leur état de surface se dégrader, avec apparition
de fissures multiples (voir par exemple la figure 2.3a).

— le séchage a I'étuve crée des agrégats faiblement cohésifs qu’il faut prendre soin de
casser, par exemple en rassemblant les billes dans une toile de nylon, puis en les
broyant manuellement.

Finalement, le protocole est le suivant :

— préparation de la solution colorée : 200 mL d’éthanol et 0,03 g de DOCI, ou 0,07 g
de SRB;

— chauffage de la solution au bain-marie a 35°C;

— ajout de 3-4 g de billes;

— agitation pendant 15 min;

— filtration des billes sur tamis, puis ringage a l’eau;

— séchage a 'étuve a 50°C;

— concassage des agrégats.

Nous avons mentionné que le passage des petites billes sous ’eau modifiait leur indice en
surface, et rendait le mélange de petites billes lavées et de fluide C16S150 turbide. L’étape
de ringage est indispensable ici, mais elle ne nuit cependant pas a 'adaptation d’indice, car
la proportion de billes fluorescentes —et donc lavées— étant trés faible, le mélange reste
transparent.

Des exemples de billes colorées, dont certaines comportent des défauts, sont donnés
sur la figure 2.3. D’aprés notre expérience, ce protocole donne des résultats convenables
pour l'utilisation que nous faisons des billes colorées. Les intensités de fluorescence (1)
sont suffisantes pour la détection par la caméra refroidie dans le mode integrate on chip?.
La dynamique exploitable sur les images est de 'ordre de 1 a 100 en intensité, et dans
chaque cas, I est proportionnelle & la concentration en particules colorées (voir paragraphe
suivant). Par ailleurs, nous avons fait quelques tests pour voir si les particules n’avaient pas
tendance a s’agréger sous cisaillement, ou si, d'une facon générale, la coloration des billes
n’était pas a elle seule un facteur de ségrégation. L’interprétation des résultats des tests
est délicate car on sait par ailleurs que le cisaillement engendre des variations de fraction
volumique [56, 64]. Autrement dit, méme si les billes colorées sont représentatives des
billes non colorées, on peut quand méme observer des inhomogénéités de fluorescence. Les

variations de fluorescence constatées lors des tests sous cisaillement sont faibles (<10%),

2ce mode de la caméra CCD est I’équivalent d’un temps de pause long sur un appareil photo classique :

la caméra fait la somme en temps réel de NV images accumulées a la cadence vidéo
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F1G. 2.3 — Exemples de billes aprés coloration. (a) : petites billes avec fissures multiples en surface.
(b1) et (b2) : images en contraste de phase et en fluorescence de petites billes colorées réussies. L’image
en contraste de phase met en évidence les anomalies d’indice de réfraction en surface. (c¢) : image en

transmission de grosses billes tamisées aprés coloration réussie.

ce qui semble indiquer que les billes colorées ne ségrégent pas, du moins dans le temps des
expériences (maximum : une semaine).

Enfin il est important de signaler les imperfections de la recette quant a I'uniformité
et & la reproductibilité de la coloration. A lissue d’un traitement, toutes les billes ne
présentent pas le méme niveau de coloration, et d’un traitement a l’autre, le niveau moyen
de fluorescence peut varier. Pour une série d’expériences sur la pate modele, il est donc
important de n’utiliser qu'un seul et méme lot de particules colorées, et il faut que ces
billes soient assez nombreuses dans 1’échantillon pour que la dispersion de la quantité de
colorant par bille soit partout négligeable. Les doses que nous adoptons, dans le protocole
de coloration et dans la proportion de billes colorées par rapport aux billes non colorées,

représentent un bon compromis sur tous ces points.

Calibration de la fluorescence des billes

Cette étape permet de choisir la proportion adéquate de billes fluorescentes dans le
mélange, et de vérifier I'hypothése de linéarité de 'intensité de fluorescence en fonction de
la proportion de billes fluorescentes dans le mélange.

L’expérience consiste a préparer de petits échantillons de pate modéle contenant dif-

férentes proportions de billes fluorescentes : pour tester la fluorescence des petites billes
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marquée a la DOCI, nous préparons des pates de petites billes, et pour tester la fluorescence
des grosses billes marquées a la SRB, nous utilisons des pates de grosses billes.

Aprés avoir vérifié que la relation était bien linéaire entre le niveau de gris moyen NG et
la puissance laser P, nous avons enregistré pour chaque échantillon la valeur du rapport
NG/ Pyser, €t ainsi obtenu la figure 2.4. Les filtres utilisés sont ceux qui ont été choisis au
paragraphe 2.2.3. Les échantillons sont tous préparés de la méme maniére, on suppose donc

que la fraction volumique moyenne ne change pas d’un échantillon a I'autre.
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FI1G. 2.4 — Calibration de la fluorescence de pates monodisperses en fonction du pourcentage de billes
colorées. [1 : SRB éclairée a 488 nm, B : SRB éclairée & 514nm, ¢ : DOCI éclairée a 488 nm, ¢ : DOCI

éclairée a 514 nm.

Les intensités mesurées dans chaque situation sont bien proportionnelles & la quan-
tité de billes fluorescente introduite. Pour I’étude du comportement des pates bidisperses,
nous avons décidé de travailler avec les proportions suivantes : mZRB /mVGierges = 8% et
mBOCT /m e — 9%,

Quand on éclaire la pate & 488 nm pour connaitre la répartition des petites billes, le
signal émis par les grosses billes est négligeable, et I'image des petites billes ne nécessite pas
d’autre correction que celle dues aux inhomogénéités d’éclairement et de collection de la
lumiére. Une fois cette correction apportée (voir annexe B) le niveau de gris est directement
proportionnel a la fraction volumique. En revanche, quand on travaille & 514nm pour
connaitre la répartition des grosses billes, I'image est polluée par l'intensité « parasite »

émise par les petites billes éclairées a 514 nm. Autrement dit, & 514 nm :

ideal
Image” = Image“ + almagep
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ol les indices P et G désignent les contribution des petites et des grosses billes. La figure 2.4
permet en principe de calculer o, et donc de corriger les images obtenues & 514 nm. En fait,
a 488 nm, les petites billes diffusent fortement la lumiére, et sur I'image résultat, une partie
de I'intensité lumineuse provient de régions qui ne contiennent pas de billes. En particulier,
sur la photo 2.5, ’échantillon occupe le volume limité par les traits pleins, mais le niveau de
gris n’est pas nul dans le rotor ! Nous ne sommes donc pas capables d’estimer précisément la
fraction volumique en petites billes, et nous renoncons donc a corriger I'image des grosses
billes. Notre technique ne permet donc pas de mesurer de fagon fiable des changements
subtils de concentration. En revanche, des variations nettes, de quelques % ou d’avantage,

sont bien mises en évidence.

FI1G. 2.5 — Image finale d’une expérience de cisaillement entre deux cylindres. La pate granulaire bidis-
perse occupe le volume entre les cylindres délimité par les traits pleins,. Les deux expéces de particules
sont colorées. On voit ici le signal émis par les petites billes éclairées a 488 nm et situées dans un plan dia-
métral du dispositf : de I'intensité lumineuse parasite semble provenir de régions extérieures a ’échantillon.

Dimension horizontale de I’échantillon : 40 mm.

2.3 Cellules de cisaillement

Nous avons étudié deux géométries de cisaillement, Couette et plan-plan (ou plus exac-
tement, fond de Couette). Comme nous I’avons mentionné plus haut, les cellules de cisaille-
ment sont fabriquées en PMMA, afin de conserver la continuité de I'indice de réfraction. Le
cylindre extérieur, profond d’environ 40 mm, de diameétre 2 Ro=40mm, est le méme dans

toutes les expériences, le passage de la géométrie plan-plan a Couette se fait en changeant
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le cylindre intérieur. Dans le cas des expériences en plan-plan, le cylindre interne a un
diameétre 2R;=37,5mm et on laisse un gap horizontal d de plusieurs mm. Dans le cas des
expériences en Couette, le cylindre interne a un diamétre 2R;=30mm, et il est descendu
en laissant un entrefer horizontal minimum (typiquement 1 mm) (cf figure 2.6).

Chacun des deux cylindres est relié & un moteur, ce qui permet de travailler en mode
contra-rotatif. La différence de vitesse 2 = €2y — ()5 entre les deux cylindres étant fixée,
on peut encore ajuster une quantité appelée offset telle qu'on puisse décaler chacune des
vitesses 2y et 2y d'une quantité variable : €21 9 — €25 2 — 0, en gardant constante la vitesse
Q). Cette fonction permet d’immobiliser dans le référentiel du laboratoire n’importe quel
point de la pate |7]. Dans la plupart des expériences, néanmoins, on maintient le cylindre
extérieur fixe, et la pate est entrainée par la rotation du cylindre interne seulement. Dans
ce contexte, le cylindre interne sera trés souvent appelé rotor et le cylindre externe stator.

Les caractéristiques géométriques des cellules de cisaillement sont indiquées sur la figure
2.6.

Plan-plan Couette

F1G. 2.6 — (a) : dispositif de cisaillement utilisé : 2 cylindres concentriques entre lesquels la pate est
cisaillée. Le cylindre intérieur, de rayon R; est plein. Il est inséré dans le cylindre extérieur de rayon
Ry = 20mm. L’entrefer est noté e, la distance entre les fonds des cylindres est notée d. En géométrie
Couette : e = 5mm et d ~ 1mm. En géométrie plan-plan : e = 1.25mm et d = quelquesmm. (b) :

orientation du repeére (r,0, z) pour les deux géométries.

Si les cylindres sont lisses, la pate granulaire n’est pas entrainée par les surfaces en
mouvement. Afin d’éliminer, au moins partiellement, le glissement, les surfaces des cylindres
en contact avec la pate sont rendues rugueuses a l’aide d'une rape a bois. Les sillons ainsi
creusés ont une profondeur de quelques 10 um et une largeur de quelques 100 um. Le
glissement n’est pas totalement supprimé, comme nous le verrons plus loin.

Enfin, méme si nous appelons souvent ce dispositif de cisaillement rhéométre, il ne per-

met pas de mesurer les contraintes, mais seulement d’imposer un cisaillement. Les mesures
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faites sur cet appareil concernent la répartition des espéces et les champs de vitesse sous

cisaillement.

2.4 Dispositifs d’observation des échantillons

2.4.1 L’oléarium

Le stator est cylindrique. Sans autre dispositif, I’échantillon est vu au travers d’'un
cylindre, ce qui déforme I'image et la surface de mise au point. Afin de remédier a cet
inconvénient, la cellule de Couette est plongée dans une cuve a faces paralléles, en PMMA
elle aussi, et contenant du fluide adapté en indice. Nous appelons cette cuve « oléarium ».
Ainsi, la caméra ne voit qu’'une brique solide de PMMA, aux imperfections d’adaptation

d’indice pres.

2.4.2 Eclairage par nappe laser : champs de concentration et de

vitesse

Nous utilisons une nappe laser pour exciter la fluorescence des billes marquées situées
dans un plan. On obtient alors des vues en coupe.

La nappe laser est générée par un miroir polygonal tournant 3. Un miroir incliné a 45°
de I’horizontale et placé sous I'échantillon renvoie la nappe laser dans I’échantillon (figure
2.7a) qui est alors observé par le coté, perpendiculairement a la nappe. Celle-ci est fixe dans
le référentiel du laboratoire, mais le rhéomeétre est monté sur une platine de translation :
pour obtenir des coupes de I’échantillon a différentes distances de I'axe, il suffit de déplacer
le rhéomeétre le long de la direction d’observation.

Une autre fagon d’éclairer la pate consiste a utiliser une nappe laser horizontale (figure
2.7b). Celle-ci est fabriquée a I'aide d’une lentille cylindrique. En jouant sur I'inclinaison
du faisceau incident sur la lentille, on peut faire varier ’altitude des coupes horizontales.
Dans cette configuration, I’échantillon est observé par le dessous, en utilisant le miroir de
renvoi de la figure 2.7a tourné de 90°.

Dans les deux cas ci-dessus, on peut choisir la longueur d’onde d’excitation : 488 nm
(bleu) pour observer les petites billes ou 514 nm (vert) pour observer les grosses billes. On
intercale entre I’échantillon et la caméra le filtre adapté (cf page 43).

Dans le cas des coupes verticales, les images de I’échantillon sont obtenues a l'aide

d’'une caméra COHU 4920 refroidie a 5°C par effet Peltier. Associée a une carte d’acquisi-

3Lincoln lasers : http ://www.lincolnlaser.com/products/mirrors.cfm
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FIG. 2.7 — Deux modes d’observation possibles des échantillons sous cisaillement. L’échantillon contenu

entre le rotor et le stator -traits gras-, est éclairé par la feuille laser. Le stator est plongé dans une cuve a face
paralléles : Poléarium. (a) : éclairage par la nappe laser verticale renvoyée dans I’échantillon par le miroir
situé en dessous. L’échantillon est observé par la tranche. (b) : éclairage par la nappe laser horizontale. Le

miroir situé sous ’oléarium renvoie la lumiére émise par les marqueurs fluorescents vers la cameéra.



52 Pate granulaire modeéle et dispositifs expérimentaux

tion SCION Image, cette caméra posséde un mode integrate on chip qui permet de choisir
le temps de pose du capteur CCD lors de I'enregistrement. Cette fonction permet d’amé-
liorer le rapport signal/bruit des images, elle est trés utile pour obtenir des champs de
concentration précis sans illuminer la pate granulaire de maniére trop intense.

Les modes d’observation avec une nappe laser nous permettent d’obtenir les champs de
vitesse et de concentration.

Pour obtenir les champs de vitesse dans tout 1’échantillon, on tire profit du fait que les
nappes laser permettent de balayer tout 1’échantillon. On peut donc faire & chaque rayon
(resp. altitude) un film sur lequel on suit le mouvement des particules marquées dans le
plan (r,z) (resp. (r,0)). La cadence et la durée d’acquisition sont choisies pour que les
particules se déplacent environ d’'un diameétre entre deux images successives. Un logiciel
de vélocimétrie par imagerie de particules (PIV, voir annexe B) fondé sur le calcul de la
fonction de corrélation des images nous permet alors de calculer le champ de vitesse dans
chacune des coupes, et d’en déduire le champ de vitesse dans tout I’échantillon.

Les champs de concentration sont obtenus en plagant la nappe laser verticale en position
diamétrale. Pour diminuer le bruit, on fait en général des moyennes de films réalisés en
faisant tourner les cylindres extérieur et intérieur en bloc. Le logiciel de traitement d’image
qui nous permet de convertir les images brutes en cartes de concentration est décrit dans

I’annexe B.

2.4.3 Speckle : localisation de la vitesse

CCD

FIG. 2.8 — Dispositif d’éclairage en mode speckle.

Pour obtenir des informations globales sur 1’écoulement dans la pate, on éclaire celle-
ci avec une onde plane rouge issue d'un laser He-Ne dirigé vers la caméra, et on forme
une image du systéme en transmission (figure 2.8). En général, la pate granulaire est
assez diffusante, et ne transmet qu'une partie de 'onde rouge, en conséquence 1’échantillon

apparait sombre dans 'image. Les zones alentour ne diffusent pratiquement pas, car les
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(b)

F1G. 2.9 — (a) : exemple d’image d’un film de speckle en géométrie plan-plan. (b) : image obtenue aprés

traitement du film de speckle (contraste augmenté).

rayons qui les traversent ne rencontrent que du PMMA massif ou de I'huile pure : ces zones
sans intérét sont trés lumineuses. 11 est intéressant de renverser cette hiérarchie en faisant
en sorte que ces zones apparaissent noires, et que la pate constitue la partie brillante de
I'image. Il suffit pour cela d’observer I'image dans un mode strioscopie, ou fond noir :
on colle au centre de la lentille frontale de 'objectif de la caméra (L,) une petite pastille
noire, et a l'aide de la lentille L disposée en amont de I’échantillon, on forme I'image de
la source lumineuse sur la pastille. Si I’échantillon est parfaitement transparent, tous les
rayons lumineux issus de la source sont bloqués par la pastille, et I'image est noire. Au
contraire, si un rayon lumineux est dévié par la présence de diffuseurs, il passe a coté de
la pastille. La zone de I’échantillon dont il provient est éclairée dans 'image. On visualise
ainsi, sur fond noir, I’ensemble des zones diffusantes de I’échantillon.

Au repos, 'image obtenue est une figure statique dite de « speckle » constituée de grains
lumineux et sombres aléatoirement disposés. Les grains lumineux correspondent a des tra-
jectoires de photons ayant interagi constructivement, les gains sombres correspondent &
des interférences destructives. Un exemple d’image de speckle est donné sur la figure 2.9a
dans le cas d'une expérience de cisaillement en plan-plan.

Lorsque la pate est cisaillée, les chemins constructifs et destructifs se déplacent, ce qui
fait clignoter les grains de speckle. On identifie ainsi les zones de speckle statique aux zones
figées, et les zones de speckle fluctuant aux zones en mouvement.

Pour faciliter I'identification des zones en mouvement, on réalise un film de I’échantillon
éclairé en mode speckle (100 images prises a la cadence 10images/s). On applique alors
au film un filtre de renouveau : 'opération consiste a soustraire & chaque image du film
I'image précédente. Grace a cette opération, les zones de I’échantillon qui ne changent pas

d’une image a 'autre apparaissent blanches, alors que les zones dans lesquelles les grains
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clignotent ont un niveau de gris non nul. La derniére étape consiste a moyenner les 99
images obtenues, et & identifier sur cette image les régions sombres qui sont les zones en
mouvement. Un exemple d’image obtenue apres traitement d’un film de speckle est donné
sur la figure 2.9b.

L’information est globale, au sens ou la figure ne donne que la portée maximale du
champ des vitesse : la méthode du speckle revient a faire la projection sur le plan du
capteur de la zone en mouvement. Si la zone en mouvement est un anneau, on n’a pas
accés par cette méthode au diamétre intérieur de 'anneau. Pour cela, il faut faire des
coupes de I’échantillon a l'aide de la nappe laser et utiliser la méthode « PIV » .

De plus, il faut garder a 'esprit que ces deux méthodes ne mesurent pas tout a fait la
méme quantité : la méthode PIV mesure la vitesse moyenne, alors que la méthode speckle
ne fait pas la différence entre une fluctuation de position a vitesse moyenne nulle et un
déplacement a vitesse moyenne non nulle. Pour cette raison, nous distinguons &, la limite

des fluctuations de position; et (, la portée du champ de vitesse.
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F1G. 2.10 — Influence de la fréquence de prise de vue sur la limite du champ de vitesse estimée. [J :
f=0,2Hz, o : f=1Hz, A : {=2Hz, o : f=5Hz, B : f=10Hz, Vv : {=25Hz.

Une subtilité supplémentaire apparait lorsqu’on utilise la méthode du speckle, car la
valeur de ¢ dépend de la fréquence de prise de vue du film de speckle. Si la fréquence est
lente on voit les fluctuations lentes, i.e. celles qui ont lieu aux grandes profondeurs, alors
que si la fréquence de prise de vue est rapide, on ne voit que les fluctuations les plus rapides.
Cet effet est illustré sur la figure 2.10, ott on montre la variation de la hauteur interprétée
comme en mouvement en fonction de la vitesse de rotation, et pour différentes fréquences

de prise de vue. A vitesse €2 donnée, on trouve bien que £ est une fonction décroissante de
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la fréquence de prise de vue. Nous travaillons a la fréquence 10 Hz, qui donne une valeur
de & proche de (.

Bien que plus compliquée du point de vue de l'interprétation, la technique du speckle
est bien plus rapide que la méthode « PIV » pour mettre en évidence la localisation des

écoulements. C’est un moyen simple de diagnostic rapide.

2.4.4 Poursuite de particules : écoulements secondaires

L’éclairage par une nappe laser donne accés a ’écoulement principal (ou laminaire),
dans lequel les trajectoires des particules sont circulaires, colinéaires a up uniquement (dans
le systéme de coordonnées cylindriques naturel pour nos géométries). On sait pourtant
que la donnée de la vitesse azimutale ne suffit en général pas pour décrire complétement
I’écoulement. Des instabilités peuvent en effet apparaitre, par exemple si ’écoulement est
proche de la turbulence (rouleaux de Taylor en Couette [33]), ou encore si les propriétés
rhéologiques particuliéres du fluide (élasticité, échauffement visqueux...) rendent instable
un écoulement laminaire, méme aux faibles vitesses d’entrainement [11]. Il apparait alors
une composante de la vitesse dans le plan (u;., u}).

Nous avons donc développé une deuxieme méthode d’observation de la pate, grace a
laquelle nous avons accés a I’écoulement secondaire des grains. Le rhéomeétre utilisé a les
mémes caractéristiques géométriques que dans le cas de I'étude de ’écoulement principal,
mais il est cette fois observé a l'aide d’un microscope. Le microscope est monté sur des
translations motorisées et il est équipé d’'une caméra reliée & un moniteur. La pate est
éclairée par un pinceau laser, la position de ce pinceau coincidant avec le plan de mise au
point du microscope. On visualise alors avec un fort grandissement les marqueurs fluores-
cents qui se trouvent dans le plan de mise au point. On choisit un de des ces marqueurs,
et en jouant sur l'offset, on le maintient dans le plan de mise au point du microscope. Il ne
reste alors plus qu’a suivre le mouvement de la particule fluorescente dans le plan (u., i),
grace aux translations qui équipent le microscope. En enregistrant les positions (7, z) des
translations, on accéde ainsi a la trajectoire des particules. Le schéma de principe est donné
sur la figure 2.11.

Le pilotage des translations motorisées et de l'offset se fait a ’aide de deux joysticks
reliés a une carte d’acquisition, et toutes les coordonnées sont enregistrées au cours du
temps.

L’utilisation de la fonction contrarotative pour mesurer 1’écoulement secondaire est

fondée sur I’hypothése que faire tourner I'un ou l'autre des cylindres ne change pas la
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FIG. 2.11 — Principe de la poursuite de particules : la particule suivie est maintenue dans le plan de mise
au point du microscope en jouant sur loffset o, le déplacement dans le plan (r,z) est suivi en déplagant

Pensemble {microscope + caméra}. r, z et o sont controlés par un joystick relié a une carte d’acquisition.

nature de I’écoulement, autrement dit, nous supposons que l'inertie est négligeable dans
notre systéme. Nous verrons plus loin que cette hypothése est approximativement vérifiée.

Enfin, il faut noter que la description de I’écoulement reste incompléte, méme avec la
donnée de I’écoulement secondaire, car nous ne savons pas quel est le comportement du
fluide. En particulier, nous ne savons pas répondre a la question : « le mouvement du fluide

est-il identique au mouvement des particules? ».

2.5 Rhéométrie

Afin d’effectuer des mesures de rhéologie sur nos mélanges, nous avons équipé un rhéo-
métre AR 2000 (TA Instrument) avec des mobiles en PMMA, de mémes dimensions que
ceux utilisés ci-dessus.

Ce rhéométre peut travailler a la fois dans les modes contrainte et vitesse imposées.
D’aprés le constructeur, la gamme de couple accessible s’étend de 0,1 mN.m a 200 mN.m.
Les vitesses angulaires vont de 107 &4 300rad/s (mode : contrainte imposée) ou de 1072 a
300rad/s (mode : vitesse imposée). Un capteur placé sous I’échantillon permet de mesurer
la force normale. La gamme de force mesurable va de 1072 4 50 N.

Les mesures rhéologiques concernent les contraintes tangentielles et normales.
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2.6 Comparaison de nos expériences avec les conditions

industrielles

Nous terminons ce chapitre en comparant les caractéristiques des matériaux que nous
avons choisis a celles des matériaux qui composent un propergol réel. Le tableau 2.2 contient

ces informations.

Propergol Pate granulaire
particules
taille 1 a 400 pm 20 et 200 pm
nombre de « familles » 2 ou 3 2
densité 1,7a 27 1,19
fraction volumique solide 80 a 88 % massique unimodal : autour de 59 %
bimodal : autour de 65 %
forme, rugosité grains sphéroides, rugueux billes sphériques, lisses
liant
densité 0,9 0,9 (en général)
viscosité 10 Pa.s 0,025 Pa.s
« process »
cisaillement typique 0,1 4 300s* 14 10s™! (moyen)
durée de sollicitation 1h 1 journée
taille du modele cm a m mm a cm

TAB. 2.2 — Principales différences entre les compositions et les sollicitations pour un propergol réel et la

pate granulaire « CRPP. »

La contrainte sur l'adaptation des indices des particules et du fluide nous a donc
conduits a travailler avec un matériau qui n’a pas toutes les propriétés du propergol. En
effet, les distributions de taille dans un propergol réel sont beaucoup plus larges que dans
le cas de notre matériau modeéle, et sont d’ailleurs étudiées pour que la fraction volumique
solide soit la plus élevée possible. Nous travaillons donc & une fraction volumique moyenne
plus faible que dans le cas réel. Les viscosités des liants sont également différentes : celle du

liant réel est 50 fois plus grande que celle du liant modéle. Enfin, les densités des particules
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utilisées dans un propergol réel sont plus grandes que dans la pate modeéle, et dépendent
des particules considérées.

Malgré les différences relevées, nous espérons que notre pate granulaire est mécanique-
ment représentative du propergol, et que les résultats que nous avons obtenus sont, au
moins qualitativement, les mémes que ceux qui apparaissent dans le probléme réel. Pour
obtenir des prédictions quantitatives, il faudrait comprendre 'influence de chacun des pa-
ramétres mentionnés, ce qui, vu leur nombre, implique un nombre immense d’expériences.
Dans ce manuscrit, nous nous sommes limités & aborder l'effet de la différence de densité
entre billes et fluide sur ’écoulement et la ségrégation ainsi que celui de la granulométrie

de la phase solide.



Chapitre 3

Comportement sous cisaillement d’une

pate granulaire monodisperse

3.1 Introduction

Bien que le sujet de la thése concerne les phénomeénes de ségrégation sous cisaillement, il
nous a semblé important de bien caractériser I’écoulement d’une pate granulaire constituée
d’une seule catégorie de particules avant d’espérer comprendre les observations sur des pates
bidisperses. Ce choix s’appuie également sur I'observation expérimentale que I’écoulement
de la pate granulaire dépend assez peu de sa composition [7|. Comprendre ce qui se passe
dans le cas le plus simple de pates monodisperses est donc instructif aussi vis-a-vis des
expériences en bidisperse qui font 'objet du chapitre 4. Cette partie est donc consacrée
a I'étude du comportement en plan-plan et en Couette de pates granulaires composées
uniquement de grosses particules.

Nous présentons nos observations et mesures pour ces deux types de cisaillement. En
particulier, nous discernons les écoulements primaires et secondaires, dans les deux cas. La
partie sur le plan-plan comporte un modéle que nous avons mis au point, la partie sur le

Couette est simplement descriptive.

3.2 Description de I’écoulement principal en géométrie
plan-plan

Dans cette partie, nous nous attachons d’abord a décrire I’écoulement principal, ¢’est-

a-dire celui dans lequel les trajectoires des particules sont des cercles coaxiaux. Cette

99
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description est complétée par quelques observations sur la variation de fraction volumique
sous cisaillement, et par une étude expérimentale du glissement et de la portée des écou-
lements. Nous nous intéressons ensuite au comportement rhéologique d une telle pate. Sur
la base de ces différentes observations, nous avons construit un modéle qui reproduit les

phénomeénes observés.

3.2.1 Profils de vitesse

Les profils de vitesse sont obtenus dans la situation ou le disque supérieur tourne.
La figure 3.1 montre des profils de vitesse typiques obtenus en géométrie plan-plan. Les
profils sont normalisés par la vitesse de plaque Qr, et la figure met en évidence deux

caractéristiques essentielles : le glissement et la localisation de I’ecoulement.
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F1G. 3.1 — Exemples de profils de vitesse moyens obtenus en plan-plan a différents rayons (2 =0,26 rad/s) :

o:r=4mm O : r=8mm, V : r=12mm.

Malgré la rugosité donnée aux disques, l'accrochage entre la premiére couche de parti-
cule et la paroi n’est jamais parfait. Nous devons donc distinguer la vitesse Vj de la premiére
couche de particules et la vitesse V' = r de la paroi. La caractérisation du glissement fait
I'objet du paragraphe 3.2.3.

L’autre caractéristique des écoulements que nous étudions est leur localisation. En
raison de la différence de densité entre les billes et le fluide suspendant, les billes au re-
pos forment un sédiment solide que le cisaillement érode en surface. Dans 1’échantillon
coexistent donc une région solide immobile et une région fluide en mouvement. Plus la

vitesse de la plaque mobile est élevée, plus la hauteur de billes mises en mouvement est
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grande. On appelle cette hauteur (. La variation de la hauteur fluidisée en fonction de
la vitesse de la paroi mobile fait I’'objet du paragraphe 3.2.4. A Dintérieur de la région
fluidisée, le profil de vitesse est non linéaire, le cisaillement est donc variable dans toute la
hauteur de I’échantillon. Pour cette raison, nous préférons en général parler de la vitesse
de cisaillement €2, plutoét que de taux de cisaillement, comme c’est en général le cas en
rhéologie.

Contrairement a ce que la figure 3.1 peut suggérer, les profils de vitesse sont en fait
fluctuants, et nous donnons une idée de ces fluctuations sur la figure 3.2. La question des
fluctuations de vitesse dans les milieux granulaires fait ’'objet de nombreuses études [59, 65],
mais nous n’avons pas concentré notre attention sur ce point. Il se pourrait cependant que
cet aspect des écoulements soit fondamental pour comprendre les écoulements de matériaux

granulaires.
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FI1G. 3.2 — Représentation en coordonnées semilogarithmiques de la vitesse en fonction du temps mesurée
a ) =0,26rad/s et r=12mm. De haut en bas: 2z =0; 1 et 1,5 mm.

Une représentation commode des champs de vitesse consiste a construire en deux di-
mensions les lignes « isovitesse », c’est-a-dire les lignes qui joignent tous les points de
I’échantillon coulant & la méme vitesse. Deux exemples de cette représentation sont donnés
sur la figure 3.3. Sur cette figure, la norme du vecteur vitesse est codée par le niveau de
gris de la ligne.

Cette représentation est pratique car elle met bien en évidence les zones mises en
mouvement par la rotation du disque et les zones restées solides, et donne une idée des
vitesses mesurées dans I’échantillon. Néanmoins, 'obtention de ces cartes est assez longue,

car il faut d’abord obtenir tous les champs v(r) aux différentes altitudes, ou tous les champs
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F1G. 3.3 — Lignes isovitesses obtenues en géométrie plan-plan, normées par la vitesse Qr de la plaque en
r=15mm. (a) : @ =0,22rad/s. (b) : @ = 1,28rad/s.

v(z) aux différents rayons. Lorsque l'information recherchée concerne la portée maximale
de I’écoulement, une méthode alternative et rapide consiste a utiliser I'imagerie de speckle
décrite en 2.4.3.

3.2.2 Variation de fraction volumique sous cisaillement

Les milieux granulaires cisaillés présentent la caractéristique de se dilater : pour accepter
la déformation, le tas de grains doit créer du volume « libre » entre les particules, pour que
celles-ci puissent se déplacer les unes par rapport aux autres [22|. Dans nos expériences,
nous nous attendons donc & observer une diminution de la fraction volumique dans la zone
cisaillée par rapport a la fraction volumique du sédiment. Nous avons donc entrepris de
mesurer cette variation, en mesurant 'intensité de fluorescence sous cisaillement.

Pour cela, il faut moyenner la répartition des traceurs fluorescents dans la pate. En effet,
sur une photo (image 3.4a) de la pate, on distingue nettement les traceurs individuels, et
I’éventuelle diminution de fraction volumique est masquée par ces fluctutations rapides
du niveau de gris. Pour moyenner les niveaux de gris, I'expérience est menée en faisant
tourner le cylindre extérieur, et en maintenant le cylindre intérieur fixe. S’il n’y avait
pas de glissement dans nos échantillons, nous devrions observer que la couche de particules
contre le disque supérieur est immobile dans le référentiel du laboratoire, ce qui se traduirait
par des fluctuations rapides du niveau de gris contre ce plan. En fait, comme 1’échantillon

glisse & la paroi supérieure, aucun point de la pate n’est immobile dans le référentiel du
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F1G. 3.4 — (a) : la photo est une vue instantanée dune coupe diamétrale. Les traceurs, étant peu
nombreux, ne donnent qu’'une image extrémement bruitée du champ de concentration des particules. (b) :
niveaux de gris moyennés entre r = 8 et 16 mm. Les vitesse de rotation sont, en suivant le sens de la
fleche, : 0 (sédiment au repos) 0,26; 0,52; 1,04; 2,09 et 3,13rad/s.

laboratoire, et nous profitons de cette caractéristique : en faisant un film de la pate sous
cisaillement, et aprés moyenne des images du film, les inhomogénéités disparaissent, et
I'image résultat est uniforme a 'oeil. Nous effectuons alors des profils verticaux de niveau
de gris pour mettre en évidence les variations fines. Nous donnons sur la figure 3.4b les
niveaux de gris moyennés dans un anneau compris entre r = 8 et 16 mm, a différentes
vitesses d’entrainement de la plaque.

Le niveau de gris, méme aprés le moyennage, reste bruité, et il semble difficile de
mesurer une fraction volumique absolue a partir de ces données; on ne peut observer que
des variations relatives. Il apparait clairement sur la figure 3.4b que sous cisaillement,
la fraction volumique dans la zone cisaillée diminue par rapport & ce qu’elle était avant
I’expérience. On retrouve également sur les profils de niveau de gris que la taille de la région
cisaillée augmente avec ). Sur la figure, le facteur de proportionalité entre niveau de gris

et fraction volumique est ~ 1.

3.2.3 Glissement

Dans le domaine des fluides complexes, la question du glissement aux parois fait ’objet
de nombreuses études dans le cas des polymeres [16, 34| et des émulsions |8, 63|, mais

le sujet est assez peu documenté en ce qui concerne les pates granulaires. Le glissement
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est en général interprété comme une conséquence du changement de la microstructure
du matériau prés de la paroi solide : dans cette région, 'arrangement des grains est plus
ordonnée que dans la masse de ’échantillon, et la présence de fluide interstitiel joue le réle

de lubrifiant entre la premiére couche de bille et la plaque mobile [8].
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FI1G. 3.5 — Efficacité de I'entrainement des billes par la plaque supérieure en fonction de sa vitesse V = Qr.
Q (rad/s) = 0,05 (O); 0,10 (v); 0,21 (A); 0,37 (e); et 0,79 (O).

Nous avons vu sur la figure 3.1 que l'accrochage entre la pate et la plaque mobile
n’était pas parfait. Pour caractériser le glissement, nous avons tracé sur la figure 3.5 la
vitesse V5 /V en fonction de la vitesse de plaque V. D’aprés cette figure, le glissement est
une fonction de la vitesse d’entrainement. L’accroche des particules sur le disque supérieur
est une fonction croissante de la vitesse de plaque. A forte vitesse, le rapport V; /V tend

vers une valeur constante, mais ne devient jamais égal a 1.

3.2.4 Portée des écoulements

Aprés le glissement, la deuxiéme caractéristique des écoulements est leur portée finie.
Il y a deux facon de mesurer cette portée.

La plus simple consiste a utiliser I'imagerie de speckle. Dans ce cas, on mesure £ en
fonction de Q (figure 3.6). Cette méthode donne une estimation de la portée maximale
du champ de vitesse a chaque {2, mais ne donne aucune information sur sa variation en
fonction de r a 2 donnée.

Pour obtenir cette information, nous avons employé une autre méthode, fondée sur

I'utilisation de la nappe laser verticale pour faire des coupes de ’échantillon aux différents
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FIG. 3.6 — ¢, portée maximum de 1’écoulement, en fonction de €.

rayons. A chaque rayon nous faisons un film de la pate sous cisaillement, de durée égale
a 1/Q (ot Q est la vitesse angulaire de la couche en z = 0). Chaque film est ensuite
moyenné, et nous déterminons sur I'image finale 'altitude ¢ a laquelle les billes se sont
déplacées de moins de 2 rayons pendant la durée du film. Un exemple d’image moyennée
est donné sur la figure 3.7.

Il existe alors deux représentations possibles de ( : la premiére, donnée sur la figure
3.8a donne ¢ en fonction de la vitesse de la plaque mobile. A vitesse € fixée, on constate
que ¢ n’est pas monotone en fonction de V. ( est d’abord une fonction croissante de V'
—c’est-a-dire de r puisque V' = Qr— puis sature et décroit aux grands rayons. Pour chaque
courbe, on trouve 7 = 12mm pour le rayon & partir duquel (V') est décroissante. Cette
décroissance de la vitesse est due a la présence des parois verticales du cylindre extérieur,
qui imposent la nullité de la vitesse en » = 20 mm (en fait il y a aussi du glissement a cette
paroi, donc V' n’est pas tout a fait nulle).

Une deuxiéme fagon de représenter la portée des écoulements est donnée figure 3.8b,
cette fois en coordonnées logarithmiques. A cause du glissement, il est intéressant de tracer
également ¢ en fonction de Vf. Les points creux sont a lire en fonction de Vj, les points
pleins en fonction de V. Pour améliorer la lisibilité de la figure, nous avons éliminé les points
correspondant a r > 12mm. La droite en trait plein est un guide pour I'ceil et correspond a
la pente 1/2. Les points expérimentaux ne peuvent étre obtenus sur une grande gamme de
), car nous sommes limités par la fréquence maximum d’acquisition de la caméra. Au dela
de 2 = 2rad/s, le déplacement des traceurs d’une image a 'autre est trop grand (image

floue), et la méthode PIV ne permet plus d’accéder au champ de vitesse.
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F1G. 3.7 — Détermination de la portée de ’écoulement sur les films moyennés. De gauche a droite :
0 =0,26rad/s, Q = 0,52rad/s, Q2 = 1,04rad/s. r12mm. Le trait horizontal marque la limite entre les

régions de I'image ot les billes se sont déplacées de plus d’un diamétre et celle restée « immobile ».
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F1G. 3.8 — Deux représentations possibles de la portée de 1’écoulement en fonction de la vitesse. (a) :
représentation linéaire en fonction de la vitesse de plaque V' = Qr. (b) : représentation logarithmique
en fonction de V' (symboles pleins) ou de V (symboles vides). On a éliminé sur cette figure les points
correspondant aux effets de taille finie. Trait plein : ajustement par une loi en puissance 1/2. Q (rad/s) =
0,26 (o, @); 0,52 (J, M) et 1,04 (V, V).
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3.2.5 Rhéologie

Nous terminons cette partie concernant ’écoulement principal en plan-plan avec des
expériences de rhéologie dans cette géométrie. Nous représentons sur la figure 3.9 les
contraintes tangentielles et normales corrigées (cf annexe C pour l'origine et le calcul de
cette correction) en fonction de la vitesse de plaque €2, ainsi que la variation de la contrainte

normale avec la contrainte tangentielle.

5 7
7
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4 7
< /7
e’ /
- /
B 2 /

it/
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0 05 1 15 2 0 05 1 15 2

Q (rad/s) Q (rad/s)

(a) (b)

F1G. 3.9 — Courbes de rhéologie obtenues sur un mélange monodisperse cisaillé en plan-plan. Courbes

grises : contrainte imposée, courbes noires : vitesse imposée. (a) : contrainte tangentielle en fonction de Q.
(b) : contrainte normale en fonction de 2. (¢) : contrainte normale en fonction de la contrainte tangentielle.

Les expériences sont menées a contrainte imposée (trait gris) ou a vitesse imposée (trait
noir), et nous constatons que le comportement du matériau est le méme. Le temps de la
rampe est 24 h, ce qui est suffisamment lent pour que la montée puisse étre considérée quasi-
statique. La courbe 7/(€2) présente une pente a l'origine faible : ceci est une conséquence
du glissement. A faible vitesse, le sédiment n’est pas mis en suspension (cf fig. 3.5), et une
couche mince de fluide pur est cisaillée. Au dela de la vitesse Q = 0,2rad/s, la pente de
la courbe devient constante jusqu’a 2 ~ 1rad/s. Au dela de cette vitesse, la dilatance du
matériau est telle qu'une fraction non négligeable des billes quitte la région plan-plan pour
envahir le volume annulaire compris entre les cylindres. Nous ne travaillons alors plus a
volume de billes constant, et 'augmentation du couple avec €2 est moins rapide. Entre ces
deux limites 2 = 0,2 et 1rad/s, le comportement de la pate semble newtonien, ce qui est
surprenant vue la complexité du systéeme étudié.

En réalité, la pate n’est pas newtonienne, puisqu’on peut mesurer une contrainte nor-
male sous cisaillement (figure 3.9b). Les valeurs mesurées de la contrainte normale sont

trés bruitées, parce que proches de la limite de sensibilité de 'appareil (et méme en dega,
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d’aprés la valeur spécifiée par le constructeur). Malgré tout, la mesure est possible si on
évite toute vibration au voisinage de ’appareil. Pour atténuer ce bruit, on peut par ailleurs
faire une moyenne glissante des points expérimentaux, comme sur les figures 3.9a et b, sur

lesquelles chaque mesure de N’ est en fait la moyenne sur les 100 mesures voisines.

3.3 Modéle d’écoulement entre deux plaques paralléles

Nous cherchons & reproduire les profils de vitesse mesurés en plan-plan. Pour cela, nous
avons développé un modeéle inspiré de la théorie dite suspension balance dont les principes
sont présentés dans les références [14, 68, 98|. Puisque la gravité permet de comprendre
qualitativement certains comportements du granulaire cisaillé, c¢’est un ingrédient impor-
tant de notre modeéle, qui est contenu dans le paramétre A = Apge*. Les notations que
nous introduisons sont rappelées au début du manuscrit (page 11). Le modéle est de champ
moyen puisqu’on ne tient pas compte des fluctuations de vitesse et de densité ; local car il
ne permet pas en particulier de rendre compte de la présence de chaines de force. Enfin,
il faut remarquer que ce modéle est établi dans le cas du cisaillement entre deux plaques
paralléles infinies, et qu’il n’est équivalent au plan-plan circulaire que dans la mesure ol
'on peut négliger le cisaillement dans le plan horizontal (rd(vy/r)/0r ~ 0)... Nous verrons
la validité de cette hypothése. La résolution du modele a fait 'objet d’une publication [57],

nous ne donnons ici que les ingrédients et les résultats principaux.

3.3.1 Equations a résoudre

Le modeéle décrit I’état stationnaire d’un sédiment initialement au repos et soumis a un
cisaillement constant entre deux plaques paralléles.

Au repos, le sédiment est & 'empilement compact (i.e. & = ®*) et occupe une hauteur
(d—9) entre deux plans infinis distants de d (figure 3.10). Au dessus du sédiment, il existe
une couche de fluide pur de hauteur §. Autrement dit, la fraction volumique moyenne
de I’échantillon ® est inférieure a ®*. La mise en mouvement de la plaque supérieure a la
vitesse V' provoque la mise en suspension des particules sur une épaisseur (. Comme § < d,
la couche de fluide pur disparait méme aux faibles valeurs de V et il n’y a que 2 phases
en présence dans I’échantillon : la phase suspension cisaillée (¢ < 1), et la phase sédiment
immobile (¢ = 1).

La suspension est caractérisée par deux coefficients viscosimétriques qui relient les

contraintes normale et tangentielle au cisaillement. Le premier de ces coefficients, ¥, ca-
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F1G. 3.10 — A vitesse de plaque V nulle, le granulaire est un sédiment compact de hauteur (d — §).
Lorsque la vitesse de la plaque supérieure est non nulle, une partie du sédiment est resuspendue, et une
couche d’épaisseur ¢ est mise en mouvement au dessus du sédiment résiduel. La contrainte tangentielle 7
appliquée par la plaque a la suspension maintient V' constante, et la suspension exerce une force verticale

N sur cette paroi.

ractérise la réponse normale (i.e. orthogonale a V') :
n=—VYouz (3.1)

L’égalité (3.1) traduit la tendance du granulaire a gonfler sous cisaillement. De ce fait
il exerce une contrainte normale n vers le haut qui équilibre :
— le poids de la colonne de billes situées aux altitudes supérieures (poids corrigé de la
poussée d’Archimede)
— la force N exercée par la plaque mobile sur la premiére couche de granulaire
Autrement dit :

Uy = N+/ Aopdz (3.2)
0
Pour ¥, nous postulons une loi du type :
¢ﬁ
UV=v———
"(1-¢)

qui donne bien une force normale nulle quand la fraction volumique est nulle. a et 3 sont
laissés libres pour le moment.
Le second coefficient viscosimétrique, 7, apparait dans l’expression de la contrainte

tangentielle 7 qu’il faut appliquer pour déplacer la plaque supérieure a la vitesse V. Il y
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a deux contributions a cette contrainte : la premiére est simplement due a la résistance
visqueuse du milieu, égale a nv. La seconde contribution est un seuil de mise en mouvement
lié & la nature granulaire du milieu étudié : une bille située a ’altitude z dans le granulaire
est coincée dans le creux constitué par ses voisines du dessous. Pour sortir de ce puits elle
doit déplacer la colonne de billes au dessus d’elle, en exercant sur cette colonne une force
de l'ordre du poids de la colonne. La force N exercée par la plaque supérieure contribue

aussi & coincer les billes. D’ou :

T=n0+w(N+ /z Apdz') (3.3)
0

w est un facteur de proportionalité compris entre 0 et 1 qui traduit I'importance du terme
de seuil. Nous choisissons pour 7 une loi de type Krieger-Dougherty [51], avec un exposant

de divergence o/ qui sera déterminé d’aprés les données expérimentales.

="o 7;0(@5) 7
(1—¢)°
p(¢) est une fonction réguliere de la fraction volumique, égale & 1 quand ¢ = 0. Nous
nous placons dans la limite ¢ ~1, oil p(¢) peut étre considérée constante, égale & p. Nous
adoptons le point de vue de Brady [14] et Morris [68], selon lequel les deux coefficients vis-
cométriques doivent étre proportionnels a nv et doivent donc présenter la méme singularité
en ¢ = 1. Nous fixons donc a = o/, ce qui simplifie également les calculs.
Les inconnues du probléme sont le champ de vitesse v(z) et la fraction volumique ¢(z).

Les conditions aux limites du probléme sont la conservation de la masse :

dq‘s:/ozmz

et la condition de raccord des vitesses aux plaques supérieure et inférieure :

0 = W
d) = 0

v(z

v(z

Pour tenir compte du glissement, 1} peut étre différente de V.

3.3.2 Reésultats du modéle

Les équations sont résolues numériquement, et analytiquement dans la limite 1 —¢ < 1.

On trouvera les détails de la résolution anlytique dans [57].
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Pour que le modeéle puisse reproduire les observations expérimentales en régime 3 phases
(sédiment-suspension-fluide pur), il faut imposer § > 2 : nous choisissons § = 3. La
résolution des équations donne une loi limite reliant ¢ a Vj.

On trouve qu’il faut prendre @ = 1 pour reproduire la variation expérimentale de (
avec Vj :

oV (3.4)

(facteur de proportionnalité 6W/)). On trouve aussi que w ~ 0, autrement dit qu’il n’y a
pas de seuil de mise en écoulement. Avec ces résultats, on trouve les variations suivantes

pour 1 et ¥ avec la fraction volumique réduite :

v
01_¢

Le modéle prévoit alors un profil d’écoulement parabolique (figure 3.11a) :

v(z) ~ (1 - 2)2 (3.7)

avec V| reliée a 7 par ’équation 3.9 ci-dessous. Le profil de concentration prédit est linéaire

(figure 3.11b) :
20 z

Nous vérifions sur la figure 3.12 qu’'un profil de vitesse parabolique décrit raisonnable-
ment bien les profils expérimentaux, et que le sens de variation de ¢ est compatible avec
les résultats de la figure 3.4.

Le modéle prévoit également que les contraintes tangentielle et normale sont propor-

tionnelles :
v,
=7
wW¥o + pno
et : v
p 0
= ny——=— 3.9
T "8 4 (3.9)

Cette égalité est surprenante, car elle prédit que la contrainte tangentielle varie comme
si ’échantillon était une suspension homogéne de viscosité constante nop/(1 — ®) cisaillée
sur toute sa hauteur par la mise en mouvement de la plaque a la vitesse V}. La contrainte

tangentielle est donc aveugle & la non-uniformité de la vitesse et de la concentration.
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F1G. 3.11 — Profils de vitesse (a) et de concentration réduite (b) prédits par le modéle. En noir 7 =

0,5Pa, en gris 7 = 2 Pa. Traits pleins :

: modéle complet (résolution numeérique), traits pointillés : limite
asymptotique (résolution analytique).
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FI1G. 3.12 — Profils de vitesse normalisés par la vitesse de la premiére couche de particules et représentés
en fonction de (1-z/¢)%. (a) : r=12mm fixé et Q = 0,26rad/s (( = 2mm, o), 0,52rad/s (¢ = 2,7mm, [J)
et 1,04rad/s (¢ = 3,9mm, V). (b) : Q@ =0,26rad/s fixé et r =4mm (¢ = 1,1 mm, o), 8mm (¢ = 1,8 mm,
0), 12mm (¢ = 2mm, V).

Pour vérifier les prédictions du modéle sur le comportement rhéologique de la pate, une
étape supplémentaire est nécessaire. En effet, les expériences de rhéologie ont été faites non
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F1G. 3.13 — Courbes de rhéologie prédites par le modéle (voir annexe C), et rappel des courbes expéri-
mentales. Trait plein : modéle complet, glissement pris en compte et résolution numérique. Trait pointillé :
modéle asymptotique, glissement constant et résolution analytique. (a) : contrainte tangentielle en fonc-
tion de €. (b) : contrainte normale en fonction de €. (¢) : contrainte normale en fonction de la contrainte
tangentielle.

pas entre deux plaques en translation, mais entre deux disques, les mesures de contraintes
normale et tangentielle ne sont pas faites pour une vitesse de plaque donnée, mais pour
un continuum de vitesses entre 0 et QR;. Une étape d’intégration des résultats du modéle
entre ces valeurs s'impose donc.

Quelques complications apparaissent. La premiére est liée a la présence de la paroi
verticale du cylindre externe, et a la présence de fluide excédentaire dans le volume annu-
laire entre les cylindres : ceci tend a augmenter la contrainte par rapport a la valeur qui
serait estimée dans un plan-plan circulaire infini. La deuxiéme difficulté vient du fait que
le passage a deux dimensions nécessite d’écrire entierement le tenseur des contraintes, et
que celui-ci fait intervenir non pas un, mais deux coefficients pour caractériser les forces

normales. Enfin, nous avons vu que pour utiliser les résultats calculés en plan-plan infini, il
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fallait pouvoir négliger la composante horizontale du cisaillement. Or, avec I'expression de
la vitesse que nous avons établie, le gradient de vitesse dans un plan horizontal r0(vy /1) /0r
est non nul, car ¢ est une fonction de r. Toutes ces questions font 'objet de ’annexe C.
Nous intégrons donc les résultats obtenus en plan-plan infini entre 0 et R pour obtenir
la figure 3.13. Sur cette figure, on a tenu compte du glissement en ajustant les données

expérimentales de la figure 3.5 par la loi phénoménologique suivante :

Vo 0,6V
V44V

(3.10)

La comparaison de cette figure avec la figure 3.9 montre qu’il existe un bon accord entre

nos mesures — corrigées a 'aide de la formule C.10 — et les prédictions du modéle.

3.4 Ecoulement secondaire en plan-plan

3.4.1 Expérience de poursuite de particules

Dans cette partie, nous montrons qu'’il existe en plan-plan un écoulement secondaire.
Nous utilisons le montage décrit au paragraphe 2.4.4. Dans cette expérience, nous adoptons
un point de vue Lagrangien : nous choisissons une particule que nous suivons en fonction du
temps, en relevant ses coordonnées dans le plan (r, z). Un exemple de relevé des coordonnées

en fonction du temps est présenté sur la figure 3.14.

20 20
15 15
€ €
E 10 E 10
N N
5 5
0 0
0 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50 60 70 80
t (min) t (min)

(a) (b)

F1G. 3.14 — Deux exemples de relevés de position en fonction du temps, = 0,4rad/s. z est donné en

gris, r est donné en noir.
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Les trajectoires sont bruitées. Ce bruit a deux origines. La premiére origine est phy-
sique : les particules étant trés proches les unes des autres, le marqueur suivi subit des
chocs répétés qui saccadent sa trajectoire. Le mouvement de la particule a donc une com-
posante aléatoire. La deuxiéme source de bruit provient de I'expérimentateur : le suivi de
particule devient difficile quand il s’agit de suivre une particule prés de la plaque supérieure
(voir la figure 3.2 pour une idée des fluctuations de vitesse selon 1), et les a-coups dans
ces régions sont nombreux. Enfin, en géométrie plan-plan la mise au point correspond a la
coordonnée z. Quand 'expérimentateur cherche la meilleure mise au point sur la particule,
il joue finement sur la translation correspondante, et une fluctuation en z apparait, qui
n’est pas représentative de la trajectoire réelle.

Malgré ces sources de bruit, les expériences durent suffisamment longtemps et ont été
répétées suffisamment de fois pour qu'une tendance fiable et reproductible puisse étre mise
en évidence. Le temps cumulé des poursuites de particules atteint 8,3h a Q = 0,4rad/s et
59h a 0,8rad/s. Si on élimine le paramétre temps pour ne représenter que la hauteur en
fonction du rayon, on met en évidence la structure de I’écoulement secondaire, constitué
de deux rouleaux contrarotatifs (figure 3.15) cote a cote. Le rouleau intérieur est ascendant
en r = 0, le rouleau extérieur est ascendant le long de la paroi du cylindre externe. Il
existe au voisinage de r = 10mm un courant descendant. La dimension horizontale des
rouleaux semble indépendante de la vitesse de rotation, mais la dimension verticale en
dépend, puisque la taille de la région en écoulement est plus grande a plus grande vitesse
de rotation.

Les vitesses mesurées dans les rouleaux sont trés dépendantes de la position de la par-
ticule. A proximité du disque supérieur, les vitesses sont élevées (d’ailleurs, au voisinage
de r = 20mm et z = 0 mm, le suivi des particules devient quasiment impossible : quand la
particule atteint le disque supérieur, elle « file » vers le centre si vite que tous les suivis de
trajectoires ont échoué dans cette région), mais quand on s’approche de la limite d’écoule-
ment, au contraire, les vitesses sont trés lentes. Pour quantifier néanmoins 'amplitude de
I’écoulement secondaire, on donne la vitesse descendante des particules, a la jonction entre
les deux rouleaux : lorsque €2 = 0,4rad/s, nous mesurons des vitesses typiques entre 0,8
et 2pum/s. A Q = 0,8rad/s, cette vitesse est comprise entre 1 et 5 pum/s. Ces vitesses sont
environ 1000 fois plus faibles que la vitesse d’entrainement en 7 = 10 mm, ou 400 fois plus

faibles que la vitesse de la premiére couche de particules a ce rayon.
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F1G. 3.15 — Quelques unes des trajectoires enregistrées dans le plan (r,2) & Q = 0,4rad/s (a) et Q =
0,8rad/s (b), et tendances reconstituées (a’) et (b’).

3.4.2 Observations complémentaires

D’autres preuves de I’écoulement secondaires existent, dans le cas ou la pate contient
a la fois des grosses et des petites billes. Comme nous le verrons dans le chapitre 4, les
phénoménes de ségrégation créent une répartition trés inhomogeéne des petites particules
dans I’échantillon. Quand on déstabilise la figure de ségrégation en passant brusquement
de la vitesse €21 a €2y, on voit trés clairement que les petites billes suivent un écoulement
secondaire identique a celui décrit ci-dessus (figure 3.16), avant de former la figure de ségré-

gation attendue a 25. Si on admet ’hypothése que cet écoulement n’est pas un écoulement
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transitoire dii au passage de 2; a {2, mais bien I’écoulement secondaire stationnaire mis
en évidence a l'aide du montage de poursuite de particules, ce genre d’expérience fournit

quelques indications complémentaires.

F1G. 3.16 — Figure transitoire observée lors du passage de 2 =26 a 3,7rad/s. L’échantillon est un
mélange en proportions 50-50 de petites et de grosses particules, une fraction des petites particules est

colorée.

Notamment, nous avons pu obtenir des informations sur le sens de 1’écoulement secon-
daire lorsque le signe de la différence de densité entre les billes et le fluide est inversé (i.e.
billes plus légéres que le fluide). Avec ces échantillons, la forme de 1’écoulement principal
est sensiblement la méme qu’avec le fluide habituel (trés cisaillée prés de la plaque supé-
rieur, peu cisaillé prés du fond). Lorsqu’on suit I’évolution de la répartition des petites
billes lors du passage de 2 = 0 a (Q fini, on voit clairement qu’il existe deux régions dans
lesquelles le mouvement du fluide est ascendant (r ~ 0 et r ~ R;), et un anneau situé
autour de r = 10 mm dans lequel I’écoulement est descendant. De plus, nous avons vérifié
que I’écoulement secondaire était identique (sens et vitesses caractéristiques) quel que soit
le disque mis en mouvement.

Nous en concluons donc que I’écoulement secondaire est indépendant de la plaque mise

en rotation, et du signe de Ap.

3.4.3 Discussion sur l’origine de ’écoulement secondaire en plan-

plan

Dans la littérature, les expériences de Forterre et Pouliquen [26, 27| offrent un exemple
d’écoulement secondaire de vorticité paralléle a I’écoulement principal. Il s’agit d’avalanches
rapides de grains sur un plan incliné. Les auteurs proposent un mécanisme analogue a ce-
lui de l'instabilité de Rayleigh-Bénard pour rendre compte de leurs observations. Lorsque
I’écoulement est rapide, a cause de la rugosité de la surface du plan incliné, I'agitation des
grains est plus grande prés du fond de ’écoulement que sur le dessus, ce qui entraine que
la densité des grains est plus faible dans la partie basse de ’écoulement qu’a sa surface.

Cette situation est instable, et conduit a l'observation de rouleaux. Dans notre situation,
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I’écoulement conduit au contraire a une stratification stable de la densité, puisque la frac-
tion volumique de grains diminue quand on s’approche du plan supérieur. Il nous faut donc

trouver un autre mécanisme pour expliquer le sens de I’écoulement observé.

Centrifugation L’idée la plus intuitive pour interpréter la nature de 1’écoulement se-
condaire est l'existence d’une force centrifuge qui, a proximité de la plaque supérieure,
expulserait la suspension vers l'extérieur. Ceci expliquerait le sens de rotation du rouleau
intérieur, le rouleau extérieur pouvant alors étre lié a la taille finie de I'appareil.

Pour savoir si cette hypothése est valable, nous estimons le nombre de Reynolds de
I’écoulement, qui caractérise 'importance des effets inertiels par rapport aux effets visqueux
dans le transport de la quantité de mouvement. Par définition, Re = plv/n, ot p, n, [ et
v sont respectivement la densité du fluide, sa viscosité, la taille et la vitesse typiques de
I'écoulement. Dans les expériences en plan-plan, [ ~ 5mm et v ~ 10mm/s. On estime
n d’aprés D'égalité 3.9 : n ~ 1Pa.s. Avec p ~ 103kg/m?®, nous obtenons Re ~ 51072
Ce nombre étant trés petit, on s’attend a ce que les effets inertiels soient négligeables.
Malheureusement, négligeable n’est pas inexistant a partir du moment ot, justement, on
recherche un écoulement secondaire, dont I'amplitude est nécessairement plus faible que
celle de I’écoulement principal. . .

Cependant, méme si les effets inertiels ne sont pas nuls en général, un autre argument
permet d’éliminer la possibilité d’un effet centrifuge : nous avons vu que le sens de I’écou-
lement secondaire ne dépendait pas de la plaque mise en mouvement, ce qui serait le cas

avec si la force centrifuge était en jeu.

Pompage d’Ekman On peut également penser a ce mécanisme pour expliquer la remon-
tée de matiére au voisinage de I'axe de rotation. Méme si le pompage d’Ekman concerne
des écoulements dans un référentiel en rotation, et non pas les écoulements de rotation
dans un référentiel immobile, nous pouvons estimer une longueur d’Ekman associée a la
rotation des disques. Par définition : ép = /1n/(2v2) = 3cm avec Q = 1rad/s. Cette

épaisseur étant supérieure a I’épaisseur de 1’échantillon, cette hypothése peut étre rejetée.

Courant de diffusion en z =0 Le mode¢le d’écoulement décrit en 3.3 prédit comment la
fraction volumique varie contre la plaque supérieure. Si § ne dépend pas du rayon, I’égalité
3.8 prise en z = 0 indique que Pq est une fonction croissante de la distance a I’axe, puisque
( est croissante en fonction de r. On peut donc imaginer qu’un courant diffusif soit alors

généré, qui tende a égaliser la fraction volumique contre la plaque supérieure. Mais dans la
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portion o les effets de bords sont négligeables (r < 12mm), I’écoulement secondaire serait

centripete en surface, ce qui est I'inverse de ce que nous observons expérimentalement.

Le passage en revue de ces quelques origines possibles ne permet pas d’expliquer 1'exis-
tence ni le sens de rotation des rouleaux observés. Pour en rendre compte, il faut proba-
blement résoudre exactement 1’équation de Stokes, avec les couplages entre les différents

termes du tenseur des contraintes (voir paragraphe 3.8, a la fin du chapitre).

3.5 Ecoulement principal en géométrie Couette

3.5.1 Profils de vitesse

Nous présentons sur la figure 3.17 des profils de vitesse obtenus en géométrie de Couette.
On remarque avant tout que les profils de vitesse mesurés contre le rotor sont bien plus
bruités que les profils mesurés dans le coeur de I’échantillon. On observe cependant une
tendance moyenne : la pate est mieux entrainée a proximité de la surface que vers le fond.

Comme en plan-plan, nous présentons aussi ces résultats sous forme de lignes isovitesse
sur la figure 3.18. Nous constatons que les écoulements sont & nouveau localisés prés de
la paroi mobile. De plus, la taille de la zone cisaillée est toujours plus grande prés de la
surface que vers le fond. Sur une ligne horizontale, la distance entre 2 lignes isovitesse est
plus grande vers le stator que vers le rotor, ce qui signifie que le cisaillement diminue quand
on s’éloigne du rotor.

Le glissement et la taille de la région cisaillée en fonction de la vitesse de rotation font

I'objet des deux paragraphes suivants.
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F1G. 3.17 — Exemples de profils de vitesse laminaire & différentes vitesses de rotation, et normalisés par
la vitesse du rotor V. [0 : r = 15,2mm (i.e. contre le rotor), o : r = 17mm et A

r =19 mm.
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F1G. 3.18 — Représentation du profil laminaire de vitesse par des lignes «iso v(r,2)/V » . Distance entre

2 lignes : 0,05.

3.5.2 Glissement
On donne sur la figure 3.19 la variation du rapport V/V en fonction de I'altitude, et
pour différentes vitesses de rotation du cylindre intérieur. D’aprés cette figure, le glissement
en Couette est fonction croissante de z, mais vue la dispersion des points, on peut en

premiére approximation considérer que le rapport V;/V est indépendant de 2.
Deux explications peuvent rendre compte de la variation de V{ avec I'altitude. Tout

d’abord, les conditions aux limites sont différentes en haut et en bas du Couette. La condi-
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F1G. 3.19 — Glissement en fonction de laltitude et a différentes vitesses de rotation. M : 0,052rad/s;
o:0,31rad/s; 0: 0,52 rad/s; e : 1,04rad/s.

tion a la limite z = 2. est la continuité de la vitesse du sommet du granulaire avec la
vitesse du fluide surnageant. En z = 0, le fond du cylindre externe impose une vitesse
nulle partout, et il y a d’ailleurs un conflit entre les conditions v(z, Ry) = QR; Vz et
v(z=0,r)=0Vr.

La deuxiéme explication tient au fait que le poids de la colonne de billes au dessus
d’une particule est une fonction de l'altitude de cette particule. Intuitivement, les billes
situées en profondeur sont plus « coincées » que les billes situées en surface, il est donc plus

difficile de les mettre en mouvement.

3.5.3 Portée des écoulements

Pour rendre compte de la localisation des écoulements, une méthode alternative a la
donnée des lignes isovitesse consiste a utiliser 'imagerie de speckle. On donne les images de
speckle obtenues apres traitement sur la figure 3.20, et pour différentes vitesses de rotation
du cylindre interne.

A faible vitesse de rotation, la zone en écoulement, qui coincide avec les pixels sombres
des images, est une fine bande située contre le rotor. Quand on augmente la vitesse de
rotation, cette zone en écoulement s’évase a partir du haut de I’échantillon. On voit qu’il
est tres difficile de mettre en écoulement la pate qui se trouve dans le fond et loin du rotor.

Aux grandes vitesses de rotation (2 > 0, 52rad/s) il apparait une zone claire a proximité

du stator qui ne correspond pas & une région immobile, mais au contraire a une région
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F1G. 3.20 — Portée des écoulements en géométrie Couette : séquence d’images de speckle aprés traitement
par le filtre de renouveau. On ne représente que la branche droite du Couette, c¢’est-a-dire que le rotor est
confondu avec le bord gauche de chaque image. L’indication sous chaque vignette est la vitesse angulaire

du rotor, en rad/s.

dans laquelle la fréquence de scintillement du speckle est trop grande par rapport a la
fréquence d’acquisition des images. Une image du film non traité est donc déja une moyenne
temporelle du niveau de gris. Cette moyenne étant invariante d’une image a l’autre, le filtre
de renouveau ne voit pas de fluctuations dans ces régions pourtant convectées.

A partir des images de speckle, on cherche & quantifier la variation de ¢ avec Q. £ étant
aussi une fonction de l'altitude, on décide d’abord de fixer I'altitude z = 10 mm. On est
alors assez loin du fond et du sommet de ’échantillon, ce qui doit permettre de s’affranchir
le plus possible des effets de bord. A I'aide du logiciel ImagelJ, on trace la variation de
niveau de gris a cette altitude, en moyennant sur une bande d’épaisseur 3 mm autour de
z = 10mm. On obtient alors un ensemble de courbes dont celle de la figure 3.21 est un

exemple. Le profil de niveau de gris fait apparaitre un pic prés du rotor (la région cisaillée)
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et une région de niveau de gris faible et a peu prés constant (le sédiment au repos). £

marque donc la frontiére entre le pic et la valeur constante.

12

o

15 17.5 20
r (mm)

F1G. 3.21 — Profil de niveau de gris dans une bande horizontale de 3 mm d’épaisseur autour de z =10 mm.
Sur cet exemple, Q = 0,026 rad/s.

A partir de cette figure, nous choisissons de définir ¢ comme l'intersection de deux
droites : celle qui ajuste la partie descendante du pic, et celle qui ajuste la région de niveau

de gris faiblement variable (point entouré sur la figure 3.21).

2.5
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0
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F1G. 3.22 — Epaisseur cisaillée ¢ en fonction de  mesurée autour de z = 10 mm.
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La figure 3.22 rassemble les mesures de & en fonction de la vitesse de rotation du cylindre
intérieur. On observe deux régimes. Aux tres faibles valeurs de €2, 'augmentation de & avec
Q est brutale. Au dela de 0,026 rad/s, la pente de la courbe diminue fortement.

A cause de la taille finie des particules, on pouvait s’attendre & observer une valeur
minimum de &, égale & un diamétre de particule, ici 200 ym. En fait, 'allure de la courbe
semble suggérer qu'il existe un nombre minimum (>1) de particules mises en mouvement.
L’extrapolation a l'origine de la partie lentement croissante de la courbe indique un mi-
nimum de 6 particules, ce qui est l'ordre de grandeur observé dans les granulaires secs
[65, 12]. Entre = 0,026 et 0,52rad/s, I'épaisseur £ augmente de maniére affine avec ).
Au dela, la paroi du cylindre extérieur se fait sentir, et les images ne sont plus exploitables

pour mesurer &.

3.5.4 Variation de fraction volumique sous écoulement

Nous avons vu que le protocole expérimental ne nous permettait pas d’utiliser les ni-
veaux de gris pour mesurer des variations faibles de ®. Mais on peut mesurer des fractions
volumiques moyennées en r et z grace aux images de la figure 3.20. On remarque en effet
que la hauteur occupée par 1’échantillon dans I'entrefer du Couette dépend de la vitesse du
rotor. Connaissant la masse de particules introduite et leur masse volumique, on peut esti-
mer a partir de ces images la variation de la fraction volumique moyenne sous cisaillement.

Les résultats sont donnés sur la figure 3.23.
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F1G. 3.23 — Fraction volumique moyenne dans l'entrefer du Couette en fonction de la vitesse du rotor.
Les fractions volumiques sont calculées d’aprés la variation de la hauteur occupée par I’échantillon sur les

vignettes de la figure 3.20.



86 Comportement sous cisaillement d’une pate granulaire monodisperse

La courbe ¢(£2) n’est pas monotone. Aux faibles cisaillements, on assiste & une com-
paction des grains sous cisaillement. En effet, le processus de sédimentation ne conduit pas
a la compaction maximale de 'empilement, mais a une valeur ® = 58,6 % intermédiaire
entre ®rrp et Prep. Les faibles cisaillements provoquent des réarrangements sur quelques
couches de billes (environ 6 d’aprés la courbe 3.22), qui entrainent un tassement du milieu.
Aprés 0,026 rad /s, la fraction volumique diminue : on observe la dilatance de la pate sous
cisaillement. Entre 1 et 1,5rad/s, ® passe en dessous de la fraction d’empilement lache
aléatoire (56 %), a partir de laquelle les grains sont trop peu nombreux pour former un
réseau continu de contacts.

L’expérience a été conduite en augmentant ) progressivement depuis 0. Si on avait
décrit la courbe ®(€) dans le sens 2 décroissant, il est probable que l'on n’aurait pas

observé de maximum.

3.6 Généralisation du modéle d’écoulement ?

Pour l'instant, nous n’avons interprété nos résultats en Couette que de maniére quali-
tative. Or nous disposons d'un modéle (paragraphe 3.3) pour décrire le comportement de
la pate en géométrie plan-plan. Il est donc tentant d’essayer de généraliser ce modéle pour
décrire aussi le comportement en Couette ,c’est-a-dire dans le cas ol la gravité est paralléle
aux plaques.

En plan-plan, le modéle de la section 3.3 est une simplification : I’écoulement torsion-
nel réel est remplacé par I’écoulement entre deux plaques paralléles en translation. Cette
simplification est possible au prix des approximations mentionnées dans l’annexe C. En
Couette, une telle simplification n’est pas sans conséquences. Considérons deux plaques
paralléles verticales, paralléles a la gravité, comme sur le schéma 3.24 : cette situation est
symétrique et on n’attend pas de localisation de 1’écoulement & une paroi ou a une autre.
Il faut trouver une source de dissymétrie, qui puisse rendre compte de la forme de ((z)
symbolisée en pointillées sur le schéma.

Une source de dissymétrie est le régime transitoire : lorsque le cylindre interne est mis
en rotation, il existe un régime transitoire lié¢ au temps de diffusion de la quantité de mou-
vement vers I'extérieur. Si la pate voit sa strucure modifiée par la mise en écoulement, il se
peut qu’on arrive a une situation qui reste dissymétrique aux temps longs. Cette explication
ne nous semble pas la bonne, vues les viscosités mises en jeu. De plus, expérimentalement,
I’état final ne dépend pas de la plaque mise en mouvement en premier, ce qui signifie que
les effets transitoires sont bien négligeables.
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F1G. 3.24 — Représentation simplifié du probléme du Couette : cisaillement entre deux parois verticales

paralléles.

Une source de dissymétrie plus probable a en fait déja été mentionnée plus haut. Nous
avons montré que les conditions aux limites de notre écoulement ne sont pas symétriques :
le fond immobile constitue avec les parois verticales du cylindre extérieur un coin ou la
vitesse doit étre nulle, et qu’il est trés difficile de remettre en mouvement (voir sur les
vignettes 3.20). Il semble que I’écoulement « ressente » la présence de ce coin, méme a
faible 2. A ce niveau, une anticipation sur un résultat du chapitre 4 (figure 4.25) est utile :
quand Ap est négatif, les conditions aux limites en haut et en bas de I’échantillon sont plus
symétriques, et alors il est plus difficile d’observer la localisation. Ceci confirme que le coin
joue un roéle dans la dissymétrisation de I’écoulement, mais ce n’est pas la seule source,
puisque la localisation reste observable & Ap < 0.

Il semble donc qu'un modéle entre deux plaques paralléles soit trop simple pour per-
mettre de rendre compte de la localisation en Couette. Le modéle dans cette géométrie

doit tenir compte de la courbure des lignes de courant, et étre résolu en 3 dimensions [77].

3.7 Ecoulement secondaire en géométrie Couette

3.7.1 Observation : poursuite de particule

Comme pour le plan-plan, I’écoulement secondaire en géométrie de Couette est observé

a 'aide du montage de poursuite de particules. Plusieurs vitesses de cisaillement ont été
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étudiées. Les relevés de trajectoires sont donnés sur la colonne de gauche de la figure 3.25,
et on peut avoir une idée de l'allure de la région cisaillée, grace aux images de speckle de
la colonne du milieu.

Malgré le bruit dont sont entachés les points expérimentaux, la figure permet, comme
en plan-plan, de dégager une tendance fiable et reproductible que 'on montre sur la figure
3.25, dans la colonne de droite. Dans le plan (7, z), ’écoulement secondaire consiste donc
en deux rouleaux de convection superposés (visibles uniquement sur les sous-figures b et
c). Le long de la paroi du rotor, le rouleau inférieur (pointillés) est descendant alors que
le rouleau supérieur (trait plein) est ascendant. L’importance relative des rouleaux est
une fonction du cisaillement moyen imposé. La taille du rouleau supérieur, non observé a
Q = 0,052rad/s, augmente avec € au détriment du rouleau inférieur qui, lui, n’est plus
observé a Q0 = 1,47rad/s.

3.7.2 Discussion sur l’origine des écoulements secondaires en Couette

Les instabilités qui se développent en géométrie de Couette ont été largemet étudiées, du
moins dans le cas du cisaillement de fluides newtoniens. L’instabilité de Taylor-Couette,
probablement la plus documentée de toutes, apparait en général lorsque le cylindre ex-
terne étant maintenu fixe, le cylindre interne est mis en rotation au dela d’une certaine
vitesse. L’écoulement secondaire consiste alors en un empilement de rouleaux toroidaux
contrarotatifs, dont la taille caractéristique est celle de I'entrefer [33]. En jouant sur les
vitesses de chacun des cylindres, on peut faire apparaitre des motifs plus compliqués [6].
Une instabilité assez semblable a été observée récemment par Conway et al. [19] dans un
milieu granulaire sec mis en suspension par un flux ascendant d’air et cisaillé entre deux
cylindres. Au dela d’une certaine vitesse de cisaillement, les auteurs voient apparaitre un
écoulement secondaire ressemblant a celui de Taylor-Couette. Les vitesses mises en jeu
sont trés importantes, supérieures a 130 cm/s au rotor. Dans 'expérience de Conway et al.,
'origine de I’écoulement secondaire est donc inertielle, comme dans le cas de 'instabilité de
Taylor-Couette. Le nombre de Taylor, qui compare les effets centrifuges destabilisants et
visqueux stabilisants, permet d’estimer si nos conditions expérimentales sont susceptibles
de conduire a l'instabilité de Taylor-Couette. On définit ce nombre par 7a = p*RQe® /n?.
Dans cette expression, () est la vitesse angulaire du cylindre interne, R le rayon moyen des
cylindres supposé > e (I'entrefer). 1 et p sont toujours la viscosité et la densité du fluide
moyen. Avec {2 = 1rad/s, on trouve dans notre cas 7a = 10~%. Or, pour observer I’écoule-

ment secondaire, il faut que 7 a dépasse 1700. Nous sommes donc bien en dessous du seuil
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F1G. 3.25 — De gauche a droite : trajectoires de particules dans le plan (r,z) relevées en géométrie

Couette ; allure de la frontiére sédiment (clair) - suspension (sombre) déterminée par la méthode du speckle

et trajectoires reconstituées. De haut en bas, 2 = 0,052; 0,31; 1,05 et 1,47rad/s.
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F1G. 3.26 — Origine des instabilités d’écoulement observées sur des solutions de polymére en géométrie
de Couette.

d’apparition des effets inertiels, et une autre origine de 1’écoulement doit étre recherchée,

peut-étre dans la non-linéarité de ’équation rhéologique du fluide.

Ainsi, il est déja connu que lorsqu’on cisaille des solutions de polymeéres entre deux cy-
lindres, on peut observer un écoulement secondaire a faible nombre de Taylor. L’instabilité
dans ces expériences a pour origine le comportement élastique des polymeéres [11, 83|. L’in-
terprétation microscopique des écoulements secondaires repose sur l'idée que les lignes de
courants en géométrie de Couette (comme d’ailleurs en géométrie plan-plan) sont courbées
[73]. Sous cisaillement, les polyméres s’alignent sur les lignes de courant, et il apparait une
force a chaque extrémité de la chaine qui tend a leur faire retrouver leur forme en pelote
(voir figure 3.26). Cette force, dirigée vers 'intérieur du Couette et d’autant plus grande
que la courbure est grande peut créer un écoulement secondaire.

Il semble difficile d’extrapoler ce genre d’interprétation a notre systéme, car on voit mal
dans nos expériences ou trouver l'origine d’une élasticité. Cependant, une confrontation de
nos expériences avec les résultats obtenus par Khosropour et al. [48] semble indiquer que
le caractére granulaire de nos échantillons est bien a l'origine de 1’écoulement secondaire
observé.

Dans I'étude menée par ces auteurs, le milieu granulaire est constitué d’une assemblée
de billes de 1 mm de diameétre dans 'air. L’entrefer du Couette vaut 5 mm, il est initialement
rempli de billes sur une hauteur de 3 cm, la dilatance sous cisaillement est permise. Lorsque
le cylindre intérieur est mis en rotation, méme & faible vitesse de rotation, le cisaillement
gagne tout I'entrefer : contrairement a notre situation, il n’y a pas de localisation de la
vitesse. Les auteurs suivent le mouvement dans le plan (r,z) de traceurs de 1mm de
diametre et mettent en évidence l'existence d’'une convection orientée vers le haut le long
du cylindre extérieur, et vers le bas le long du cylindre intérieur, quelle que soit la vitesse de
rotation : ce sens de rotation est identique a celui du rouleau inférieur que nous décrivons.

L’é¢tude de V., vitesse d’ascension des billes le long du cylindre extérieur, en fonction
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de () fait apparaitre 2 régimes : dans le régime basse vitesse, V, augmente linéairement
avec €); dans le régime forte vitesse, V, présente des fluctuations importantes. Le passage
d’un régime a l'autre coincide avec le moment ol la fraction volumique globale devient
inférieure a la fraction d’empilement lache aléatoire (~ 56 %). Quand les chaines de force
sont dominantes (& > 56 %) les contacts entre grains sont frottants, ce qui limite les
fluctuations de la vitesse. Quand les contacts entre grains deviennent collisionnels (¢ <
56 %) les fluctuations de vitesse dominent. Le sens de rotation de ’écoulement secondaire
est attribué a I'ouverture de pores entre les grains. Quelle que soit la vitesse €2, la fréquence
d’ouverture est plus grande au rotor qu’au stator, ce qui explique que le sens de I’écoulement
secondaire soit le méme dans les 2 régimes.

A la lumiére de ces observations, essayons d’expliquer la structure que nous observons,
c’est-a-dire 2 rouleaux de sens opposés. A la différence des expériences rapportées dans
[48], nos billes sont immergées dans un fluide visqueux. Il faut donc comprendre I'influence
du fluide.

Intuitivement, nous prévoyons qu’aux faibles cisaillements et aux fortes fractions vo-
lumiques, le comportement du granulaire mouillé sera dominé par les contacts « longs »
entre grains. Le fluide intertitiel est passif dans ces conditions, et la description du milieu
par un granulaire sec dense est équivalente. En revanche, a suffisamment fort cisaillement
et faible fraction volumique, les chaines de contact vont disparaitre : la présence du fluide
visqueux ne sera plus neutre et la lubrification interdira les collisions entre grains. Dans
ces conditions, la description par un granulaire sec devient caduque, et la description par
une suspension est plus appropriée.

Un nombre sans dimension, le nombre de Leighton [22, 40|, caractérise le régime dans

lequel on se trouve, frictionnel ou lubrifié, en fonction des parameétres de 'expérience.

2-
Le = 770]‘;7 (3.11)

On peut interpréter ce nombre comme le rapport entre le temps d’approche T de deux
particules soumises a une force normale N et le temps d’approche Tj, lié au cisaillement
(i.e. 1/4). Si Ty est trés grand devant T}, le contact entre les particules n’a pas le temps de
s’établir, et les interactions entre grains sont lubrifiées. Au contraire, si 7}, est trés grand

devant Tly, ce sont les contacts frictionnels qui dominent. Il existe un nombre Le, tel que :

Le > Le,. : contacts lubrifiés dominants

Le < Le, : contacts frictionnels dominants

Dans notre situation, la force qui rapproche les particules les unes des autres est la

gravité, N = sz a’Apg®Pdz est donc une fonction de l'altitude dans I’échantillon. Le ci-
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saillement moyenné dans une tranche horizontale est lui aussi une fonction de z, puisque
nous avons montré que la vitesse de la premiére couche de particules ainsi que 1’épaisseur
cisaillée en dépendaient. D’apres les figures 3.17 et 3.22, V|, varie dans nos expériences entre
10~ mm/s et 10 mm/s, alors que I’épaisseur cisaillée peut étre prise constante égale & 1 mm.
Le cisaillement varie donc entre 10~ et 10s~'. A 10mm sous la surface de I’échantillon,
avec ® = 60% (en fait, ® est plus probablement une fonction décroissante de z), nous
trouvons 107* < Le < 1072 Dans [40], la valeur critique pour laquelle la transition est ob-
servée est Le, = 74510 %, Les valeurs que nous trouvons encadrent cette valeur critique,
et ’hypothese selon laquelle nous pouvons observer les deux comportements, frictionnels
et lubrifiés, est acceptable. De plus, nous avons établi que Le est dans nos expériences une
fonction de croissante de z. Donc nous pouvons nous attendre & observer la transition en
fonction de l'altitude. Nous proposons donc le schéma suivant pour rendre compte de nos
observations.

Aux trés faibles valeurs du cisaillement, Le est toujours inférieur a Le,, et le compor-

tement de notre milieu granulaire se rapproche de celui du granulaire sec étudié par Khos-

ropour et al.. En particulier, le sens de rotation des écoulements secondaires est identique.

Aux forts cisaillements, Le est toujours supérieur a Le. : le comportement de la pate
granulaire est celui d’une suspension, c¢’est-a-dire proche de celui d’un fluide visqueux de
densité moyenne p., = ®PAp + py. Par ailleurs, dans les suspensions adaptées en densité
en géométrie de Couette, ® est une fonction croissante de r [3, 90]. Nous admettons donc
que la densité de notre suspension est plus grande au rotor qu’au stator (car dans nos
expériences, Ap est positif). Cette situation est instable, et doit conduire a un écoule-
ment secondaire ascendant au rotor (fluide léger), et descendant au stator (fluide lourd)
pour rétablir I’équilibre. C’est bien le sens de rotation que nous observons pour le rouleau
supérieur, celui qui prédomine a grande vitesse de rotation.

Ce régime est 'analogue du régime ® < 56% décrit dans [48], mais la présence d'un

fluide visqueux conduit & observer un sens de rotation différent.

Aux cisaillements intermédiaires, il existe une altitude critique z. telle que Le(z.) =
Le,, et les deux comportements sont observés simultanément dans 1’échantillon. On observe
donc deux rouleaux de convection de sens opposés. z. est une fonction décroissante du

cisaillement, ce qui explique pourquoi la taille relative des rouleaux dépend de €.
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3.8 Instabilités et caractére non newtonien du fluide

Ce paragraphe est une tentative pour montrer que si I’on connaissait I’écriture exacte du
tenseur des contraintes dans la pate granulaire, on pourrait probablement rendre compte
des écoulements secondaires.

Ecrivons I'équation de Navier-Stokes dans le cas d'un écoulement a trés petit nombre
de Reynolds, avec pour seul champ de force extérieur la gravité, et sans faire d’hypothese

sur la nature du fluide étudié [33] :

—pg +div[l] =0 (3.12)

Dans cette équation, IT est le tenseur des contraintes qui s’exercent sur le fluide. Ce
tenseur peut se décomposer en un terme de pression pﬁ (ﬁ est le tenseur identité) et un
terme 7.

Dans le cas d'un fluide newtonien incompressible :

- T =0

— Tij = 2ne;j, ou n est la viscosité du fluide et e;; le taux de déformation. Par définition :

v

eij = % (g;’; + 8—1}1) (dans le référentiel cartésien Ox;, i = 1,2, 3).

Moyennant cette écriture de 7, on peut ré-écrire div[II] sous la forme nAv + gradp.

Si on suppose que le forgage est selon uy et que 1’écoulement est indépendant de 6 (par
symeétrie des écoulements en plan-plan et en Couette), on aboutit & un champ de vitesse
uniquement orienté selon wuy.

En plan-plan : vy = Qr <1 - 2) (3.13)

En Couette : vy = ar+b/r (3.14)

ou d est la hauteur du plan-plan et ot a et b sont deux fonctions de €2 et des rayons des
cylindres, voir [33] pages 210-213).

En Couette comme en plan-plan, aucun écoulement secondaire n’est possible en résol-
vant I’équation de Stokes, et on peut définir sans ambiguité le cisaillement 4 dans chacune

des géométries.

ov
En plan-plan : ¥y = — 1
n plan-plan : 7 5 (3.15)
En Couette : 4 = T@(g/r) (3.16)
r

Dans le systéme d’axe (1,2,3), ou la direction (1) est celle de la vitesse, la direction (2)
celle du gradient de vitesse et la direction (3) celle de la vorticité, le tenseur des contraintes

7 se met alors sous la forme :
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0 ny 0
F=lny 0 0 (3.17)
0 0 0

En revanche, si le fluide est non newtonien, les 7;; ne sont plus nécessairement linéaires
par rapport a e;;, il peut apparaitre des termes sur la diagonale de 7 et la relation entre
contrainte et taux de déformation n’est plus nécessairement locale (dans les granulaires,
les chaines de force et les interactions hydrodynamiques a longue portée sont responsables
de la non localité, voir paragraphe 1.2.3).

Méme si on ne connait pas la relation qui exprime le couplage entre 7;; et les compo-
santes ey, une conséquence de ce couplage est qu'un écoulement induit par un mouvement
axisymétrique (invariant selon #) n’est plus nécessairement orienté selon ug. Autrement dit,
I'origine de ’écoulement secondaire dans nos expériences est certainement la conséquence

de la nature non newtonienne du « fluide » étudié.

3.9 Conclusion sur le comportement en monodisperse

Dans ce chapitre, nous avons étudié I’écoulement de pates monodisperses cisaillées entre
deux disques plans ou bien entre deux cylindres concentriques. Les deux types d’expériences
conduisent a des observations similaires. Nous avons vu que I’écoulement était non linéaire,
et localisé prés du rotor si la vitesse d’entrainement n’est pas trop élévée. L’entrainement
par la paroi mobile est une fonction croissante de la vitesse de la plaque mobile en plan-
plan, c¢’est une fonction de I'altitude en Couette. Dans les deux géométries de cisaillement,
nous avons mis en évidence un écoulement secondaire dans le plan (r,z), constitué de
deux rouleaux de convection contrarotatifs. Ces rouleaux sont cote a cote en plan-plan, et
superposés en Couette.

Les données accumulées en plan-plan sur I'allure de la zone cisaillée, sa taille et sur les
forces mises en jeu lors du cisaillement ont permis d’élaborer un modéle qui rend compte des
observations expérimentales concernant 1’écoulement principal. L’extrapolation du modele
a la géométrie de Couette demande encore du travail.

L’origine de I’écoulement secondaire en Couette n’est pas décrite dans le cadre d’un
modeéle hydrodynamique, mais peut étre comprise qualitativement, du moins en ce qui
concerne le rouleau supérieur qui s’observe a fort cisaillement. Une instabilité gravitaire
liée a la variation radiale de ® explique bien la variation de la taille de ce rouleau avec la

vitesse de cisaillement, ainsi que le sens de rotation observé. Le sens du rouleau inférieur
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est compatible avec des observations antérieures sur des granulaires secs, et pourrait étre
gouverné par la friction aux parois comme c’est le cas dans le cas des granulaires secs vibrés.
En plan-plan, nous n’avons pas pu trouver d’explication satisfaisante pour rendre compte
de nos observations, et des expériences complémentaires permettraient d’y voir plus clair,
notamment en éclaircissant le role de la différence de densité entre billes et fluide.

Enfin, pour caractériser complétement 1’écoulement de la pate granulaire, il faudrait
aussi avoir des informations sur la nature du mouvement du fluide. Pour le moment, cette
information est limitée & ce qui se passe a la paroi : a cet endroit au moins, I'existence du
glissement est le signe que les mouvements du fluide et des grains ne sont pas nécessaire-
ment identiques. Une autre composante peut-étre importante, et dont nous n’avons jusqu’a
présent pas tenu compte, faute de moyens pour I'observer, est la rotation des billes sur elles-
mémes. L’existence de mouvements d’« engrenage » pourrait bien avoir aussi une grande
importance de principe dans les phénomeénes observés, notamment pour rendre compte
du glissement a la paroi. On peut imaginer qu’'une partie de la quantité de mouvement
transmise par la paroi aux billes est convertie en mouvement de rotation des billes, ce qui

reviendrait & diminuer le glissement réel entre la surface des billes et celle du rotor [1].
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Chapitre 4

Comportement sous cisaillement d’une
pate granulaire polydisperse :

ségrégation

4.1 Introduction

Nous abordons enfin le coeur du sujet de ce manuscrit : les phénoménes de ségrégation
sous cisaillement. Dans cette partie, les échantillons contiennent plusieurs tailles de parti-
cules. Nous nous sommes intéressés a leur comportement en fonction de la composition, de
la vitesse de cisaillement et de la différence de densité entre billes et fluide. Nous verrons
que les pates polydisperses ségrégent sous cisaillement, et que la figure de ségrégation est
fortement couplée a la forme de 1’écoulement.

Nous commencons ce chapitre par ’étude d’un échantillon que nous appellerons de
référence, dont la composition est proche de celle d’'un propergol bimodal. Les grosses
particules sont majoritaires et le liant est plus léger que les billes. Nous nous intéressons
aux figures de ségrégation et a leur temps caractéristique d’apparition. Dans une seconde
partie, nous jouons sur la composition granulométrique de la pate et voyons comment ce
parameétre modifie les résultats obtenus avec 1’échantillon de référence. Enfin, en modifiant

la nature du fluide suspendant, nous verrons quelle est 'influence du paramétre Ap.

97
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4.2 Conditions de référence : ®%= 16 %, ¢.= 84 % et
Ap=0,3 g/cm?®

4.2.1 Figures de ségrégation
Géomeétrie plan-plan

Les échantillons contiennent 0,96 g de petites particules et 5,00 g de grosses particules.
La figure 4.1 présente I'état final obtenu aprés le cisaillement en géométrie plan-plan a
différentes vitesses de rotation. Ces cartes en couleur sont obtenues grace au logiciel FLUO
développé dans l’équipe. Comme nous l'avons mentionné dans le paragraphe 2.2.3, elles
ne peuvent donner qu'une indication de la fraction volumique, a cause des problémes de
diffusion et de collection de la lumiére que nous rencontrons.

L’état initial est préparé en mélangeant a la spatule les grosses et les petites billes avec
un exceés de fluide, puis on laisse les billes sédimenter. Ce mode de préparation conduit a un
état initial inhomogeéne (figure 4.1 en haut) ot une couche pure en petites billes surmonte
un sédiment de grosses et de petites billes mélangées. De maniére trés simplifiée, ’origine
de cette figure tient a la différence de vitesse de sédimentation des petites billes et des
grosses billes : les petites billes sédimentant plus lentement que les grosses billes, ce sont
elles qui atteignent en dernier le fond du récipient [10, 86]. En conséquence, une fine couche
de créme, ne contenant que des petites billes, est formée en haut de I’échantillon.

Apres ces étapes de mélange et sédimentation, le disque supérieur est descendu au
contact du sédiment, et mis en rotation & la vitesse ().

Lorsque la vitesse de cisaillement est non nulle, mais pas trop grande (nous verrons
plus tard ce que grande signifie pour nous), les figures de ségrégation consistent en une
accumulation des petites particules le long d’une fine ligne, dont la forme rappelle celle
d’une moustache (particuliérement visible sur la figure & Q = 1,05rad/s). Le long de la
moustache, ®p est supérieure a 25 % ; en dessous, ®p = Pp(t =0); et au dessus Pp ~ 0.

La moustache trouve son équivalent en négatif sur les images de la répartition des
grosses billes : 1a ou les petites billes sont rassemblées, il y a un creux de ®¢ (P passe a
~ 55% au lieu de ~ 60 % dans le reste de ’échantillon. Les surconcentrations visibles sur
les images a 1,05 et 2,09 rad/s ne sont pas physiques, puisque la concentration mesurée est
supérieure a 74 %. Plusieurs explications peuvent étre a l’origine de cette surconcentration :
I’agrégation des marqueurs, un concassage insuffisant des agrégats apres ’étape de séchage

(cf. paragraphe 2.2.3) ou encore la grande sensibilité de la ségrégation a des petites variation
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0 10 20 30 40 O 20 40 60 80

F1G. 4.1 — Cartes de concentration en petites (& gauche) et en grosses particules (a droite). L’echelle de
couleur sous chaque vignette est graduée en %. De haut en bas, Q = 0 (état initial); 0,26; 0,52; 1,05;
2,09; 4,19rad/s.
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F1G. 4.2 — Q =1,05rad/s, » = 14mm. A gauche, le profil de vitesse en fonction de z, les barres d’erreur
donnent une idée des fluctuations temporelles de la vitesse. A droite, une photo de la pate a ce rayon. Les

petites billes apparaissent en sombre. Les échelles verticales des deux images sont identiques.

de taille (cf. paragraphe 4.3.3). Les deux derniéres hypothéses paraissent plus probables,
car tous les échantillons étudiés ne présentent pas cette surfluorescence.

La position de la moustache dans 1’échantillon dépend de la vitesse de rotation de la
plaque supérieure : a faible vitesse, la moustache se situe prés du disque supérieur. Elle
s'en éloigne quand Q augmente. A Q = 2, 09rad/s, la moustache a atteint le disque in-
férieur, et a 4,19rad/s, elle a disparu. La figure de ségrégation est alors essentiellement
bidimensionnelle, et surtout beaucoup moins contrastée qu’aux faibles vitesses. La concen-
tration moyenne en grosses billes & cette vitesse est plus faible que sur les autres images,
car sous l'effet du cisaillement, les particules ont quitté la région située entre les disques
pour monter dans le volume annulaire entre les cylindres (dilatance).

La signification de I'expression grande vitesse dans ce contexte est donc reliée a 'exis-
tence ou non de la moustache : si la moustache existe, on est a faible vitesse ; si la moustache
est invisible parce que sa position attendue est plus basse que le fond du plan-plan, on est a
forte vitesse. Le passage du régime forte vitesse au régime faible vitesse est donc dépendant
de I’épaisseur de 1’échantillon.

Sur la figure 4.2, un profil de vitesse a rayon donné et une image de la suspension au
méme rayon sont mis en regard. D’aprés cette figure, le profil de vitesse s’annule dans la

moustache.
On donne enfin sur la figure 4.3 les états successifs de I'échantillon cisaillé a 0 =

1,05rad/s.
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t=0 35 min

5 min 50 min

8 min 100 min

11 min 2h40

15 min 19h w

F1G. 4.3 — Echantillon de référence cisaillé en géométrie plan-plan & Q = 1,05rad/s. Etats du systéme

en fonction du temps. Les petites billes apparaissent en sombre.

Alors que la forme caractéristique en moustache apparait visuellement dés les premiéres
minutes de l'expérience, son état évolue pendant longtemps, notamment a proximité de

I'axe de rotation, ou les vitesses sont les plus lentes.

Géométrie Couette

La figure 4.4 donne a la fois les profils de vitesse et la répartition des petites et des grosses
billes obtenue aprés cisaillement en Couette du mélange bimodal @5, = 16 %, ®¢, = 84 %, et
pour différentes vitesses de rotation. Le temps de cisaillement est variable d’une expérience
a l'autre.

L’état initial, non présenté sur cette figure, consiste comme en plan-plan en un sédi-
ment homogene de grosses et de petites particules surmonté d’une couche mince (~ 1 mm)
de petites particules. Dans cette géométrie, ’état initial est préparé en faisant tourner a
grande vitesse le cylindre intérieur (2 = 10rad/s) pendant 1h, puis en laissant sédimenter
3/4 d’heure. On reprépare cet état initial avant chaque nouvelle expérience. Comme en
plan-plan, pour € suffisamment faible, la figure de ségrégation des petites billes est trés

contrastée : elles ont toutes quitté la région supérieure de 1’échantillon pour venir a nou-
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F1G. 4.4 — Profils de vitesse —colonne (a)— et cartes de concentration —colonnes (b) et (c)— obtenus
lors du cisaillement en géométrie Couette de la pate bimodale de référence. (a) : les lignes iso-vitesse sont
normées par la vitesse 2R du rotor. ®p est donnée dans la colonne (b), ®¢ est donnée dans la colonne
(¢). Les echelles de couleur sont graduées en %. De haut en bas, Q = 0,052; 0,31; 0,52 et 1,05rad/s.
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veau s’accumuler le long d’une ligne dont la forme est cette fois celle d'une cloche inversée.
La fraction volumique ®p le long de cette ligne est proche de 30%. A cause des effets de
diffusion mentionnés dans la partie 2.2.3, ®p est surestimée entre la cloche et le rotor, mais
il est difficile de savoir dans quelles proportions.

Les grosses billes étant en moyenne trés majoritaires par rapport aux petites, leur
répartition reste plus homogéne sous cisaillement, sauf le long de la cloche o I'on observe
un déficit de concentration. Les petites billes sont trop concentrées dans cette région pour
pouvoir occuper seulement le volume des pores entre les grosses billes ; elles ont donc chassé
une partie des grosses billes. La surconcentration (®c > 80 %) observée sur le dessus du
granulaire peut étre imputée comme en plan-plan & un effet d’agrégation des marqueurs
ou bien a la sensibilité de la figure de ségrégation aux faibles différences de taille.

La mise en regard des profils de vitesse avec les profils de concentration montre que dans
la partie basse du Couette, la cloche coincide avec la portée du champ des vitesses. A faible
), la portée des écoulements est faible, et la cloche est contre le rotor. Quand ¢ augmente,
la portée augmente, et la cloche s’éloigne du rotor. A forte vitesse (ici Q = 1,05rad/s),
tout I’échantillon est mis en mouvement par le cylindre en rotation et la cloche disparait.
Les fractions volumiques calculées sont alors a peu prés homogénes.

A Q=0,052 et 0,31 rad/s, les profils de vitesse indiquent que la portée du champ de
vitesse est partout inférieure a l'entrefer, c¢’est-a-dire qu’une région solide existe donc sur
toute la hauteur de I’échantillon. Pourtant, a {2 = 0,31 rad/s on constate que la partie su-
périeure de de sédiment, pourtant initialement occupée par des petites billes, n’en contient
plus a la fin de I'expérience; celles-ci ont migré vers le fond de I’échantillon. Ce mouve-
ment vertical des petites particules est bien visible sur la figure 4.5, qui montre 1’évolution
temporelle de 1’échantillon sous cisaillement. Cette observation montre que méme dans les
régions ot les grosses billes sont immobiles d’aprés la PIV, les petites billes peuvent encore
se déplacer. L’approche que nous présentons ici, qui consiste a ne décrire 1’écoulement que
par le champ de vitesse des particules majoritaires, montre ici ses limites : dans une région
immobile du point de vue des grosses particules les mouvements des petites particules ne
sont pas nuls — aux temps longs.

Remarque : toutes les images sont obtenues en faisant tourner en bloc les deux cylindres (pour moyenner
les niveaux de gris). Par conséquent la pate n’est plus cisaillée, et les échantillons qui s’étaient dilatés a
Q # 0 peuvent sédimenter. C’est le cas pour le dernier couple d’images. Pour cette vitesse de rotation,
la hauteur d’échantillon est plus grande pour les petites billes que pour les grosses billes, car 'image des

grosses billes a été prise en dernier, la sédimentation étant alors plus avancée.
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F1G. 4.5 — Etapes de la ségrégation a Q = 0,31 rad/s. Les petites billes apparaissent en sombre.
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Conclusion : figures de ségrégation

Ce paragraphe nous a permis de détailler ’allure des figures de ségrégation, en Couette
et en plan-plan. Dans les deux cas, on observe a faible vitesse une accumulation des petites
billes le long d’une fine ligne, dont la position est fonction de la vitesse de rotation. Cette
ligne correspond a la frontiére entre la zone cisaillée et la zone non cisaillée de I’échantillon.
Lorsque la vitesse de la plaque mobile est suffisamment forte pour entrainer toute la pate,
cette frontiére disparait, ainsi que la figure de ségrégation contrastée.

Nous allons maintenant étudier la vitesse de formation des figures de ségrégation.

4.2.2 Cinétique

En principe, le mélange au départ de I'expérience est homogeéne. L’image correspondante
est uniforme. La ségrégation se traduit naturellement par une non uniformité du niveau de
gris dans I'image. Nous mesurons cette non uniformité par la quantité S, qui est le rapport
entre la déviation standard du niveau de gris et le niveau de gris moyen. S est nul au
départ, puis augmente et atteint une valeur plateau correspondant au régime stationnaire
du systéeme en écoulement.

Dans la suite, nous convenons de représenter la cinétique de ségrégation par 1’évolution
temporelle de S. D’autres choix sont possibles; on pourrait par exemple chercher un signal
en forme de moustache ou de cloche par corrélation d’images, en prenant le maximum
de correlation comme une mesure de la ségrégation. Le choix que nous faisons avec la
quantité S définie plus haut a le mérite de la simplicité. Il est probable que les différentes
représentations possibles conduisent a des cinétiques équivalentes qualitativement.

Afin de mesurer un temps caractéristique de ségrégation Ty, les données expérimentales
sont ajustées par la loi S(t) = Sy + (Soo — So) exp(—t/Ts), ou Sy et Sy désignent respecti-
vement I'intensité de la ségrégation au début et a la fin de I'expérience. Nous ne tragons ces
courbes que dans le cas ot la figure de ségrégation est trés contrastée (écoulement localisé).

Pour faciliter la comparaison des différentes courbes S(t), nous leur avons ajouté un
trait horizontal épais dont la longueur correspond a 5h de cisaillement.

La figure 4.6 montre les cinétiques de ségrégation de I’échantillon de référence en plan-
plan et en Couette. Les temps caractéristiques mesurés dans le cas de la géométrie Couette
sont toujours plus longs que dans le cas de la géométrie plan-plan. Mais dans les deux cas,
T est assez peu dépendant de 2. En plan-plan nous mesurons 7 = 66 + 4 et 79 £ 4 min,
alors que la vitesse a été multipliée par 3. En Couette, nous mesurons 7y = 549 £ 25;
348 + 12 et 336 + 9 min alors que 2 est passée de 0,052 & 0,52rad/s.
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F1G. 4.6 — Composition de référence : %5 = 16 % et @, = 84 %. Cinétiques de ségrégation en plan-plan
(a) et en Couette (b) pour différentes vitesses de cisaillement. (a) : o, Q = 0,52rad/s et O : 1,57 rad/s.
(b) : 0, 2 =0,052rad/s; B : 0,31rad/s et ¢ : 0,52rad/s.

0 0.5 1 15 2
Q (rad/s)

F1G. 4.7 — Temps caractéristique de ségrégation en fonction de la vitesse de rotation (®p = 1%).

Géomeétrie plan-plan.
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D’apreés ces valeurs, la vitesse de ségrégation en Couette est une fonction croissante de
Q). En plan-plan, c’est au contraire une fonction décroissante de 2. Ceci est confirmé par
la figure 4.7. Celle-ci a été obtenue avec une composition différente de la composition de
référence (1% de petites billes seulement), mais le motif de ségrégation est semblable a celui
du systéme de référence (la moustache). La figure montre la variation de Ty en fonction de
), en plan-plan. On remarque que 7T; augmente avec (), mais assez faiblement : alors que (2
a été multiplié par un facteur ~ 10, T n’a été augmenté que d'un facteur ~ 2. Le fait que
T, soit une fonction croissante de 2 pourait étre le signe d’une compétition entre mélange
et ségrégation, ou bien la conséquence de ce qu’a forte vitesse, la moustache se forme plus
loin de la plaque mobile, et que par conséquent, les petites billes ont en moyenne un chemin

plus long a parcourir avant de s’accumuler le long de la limite de 1’écoulement.

4.2.3 Signature rhéologique

En pratique, les propergols ne sont pas des matériaux transparents, et il est difficile d’y
faire des mesures de concentration en particules, en distinguant les particules en fonction

de leur taille.
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F1G. 4.8 — Evolution de la contrainte de cisaillement en fonction du temps aprés Papplication d’une
marche de . (a) : échantillon monodisperse de grosses billes. (b) : échantillon de référence. De bas en
haut : 2 =0,52; 1,05; 1,60; 2,10 et 3,14rad/s. Pour chacune des viteses de rotation étudiées, I’écoulement

est localisé prés du disque supérieur.

La rhéologie fournit un moyen indirect de mettre en évidence les phénomeénes de sé-

grégation. Nous avons donc cisaillé en géométrie plan-plan des pates granulaires monodis-
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perse et bidisperse (composition de référence), puis comparé les réponses temporelles de
ces échantillons & une marche de (). Les différentes courbes sont données sur la figure 4.8

Aprés un bref régime transitoire de quelques minutes, les réponses 7/(t) de ’échantillon
monodisperse se stabilisent autour d’une valeur constante. En revanche, pour I’échantillon
bidisperse, le temps d’établissement du régime stationnaire est beaucoup plus lent. Aux
temps courts (£ < 30 min) 7’ est décroissante en fonction du temps, puis augmente, d’abord
rapidement, et enfin plus lentement. Dans le temps des expériences, on n’a pas réussi a
atteindre un état stationnaire. Cette remarque est d’ailleurs vraie aussi pour la cinétique
de ségrégation : la variation de S est rapide au début, et quand la moustache est formée,
S continue d’augmenter lentement, a cause de réorganisations lentes de la répartition des
petites billes.

Pour interpréter les courbes de la figure 4.8, nous nous appuyons sur les études sur la
viscosité des suspensions bidisperses [18, 29], qui montrent qu’a fraction volumique donnée,
une suspension bidisperse bien mélangée a une viscosité apparente plus faible que la méme
suspension dans laquelle les espéces ne sont pas mélangées. La variation de 7/(t) s’interpréte
donc en disant que :

— la phase décroissante de 7/(t) correspond a I'incorporation de la créme dans le volume

de I’échantillon (i.e. mélange des grosses et des petites particules),

— la phase de croissance correspond & la formation de la moustache.

4.3 Influence de la distribution granulométrique

Dans ce paragraphe, nous étudions I'influence de la composition de la pate sur la figure

de ségrégation et son évolution dans le temps.

4.3.1 Proportions inversées : figures de ségrégation

Les résultats présentés jusqu’a maintenant ont été obtenus sur des échantillons dans
lesquels les petites billes sont minoritaires.

Pour une premiére étude de l'influence de la proportion de petites billes, nous avons
travaille avec des échantillons de composition inversée par rapport a la composition de
référence. Autrement dit, dans ce paragraphe, les échantillons sont tels que ®% = 84 % et

¢, = 16 %. La masse totale de particules introduites est 12 g. Le fluide utilisé est toujours
le mélange C165150.
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Ecoulement

Nous commencons par une observation sur le champ de vitesse, en plan-plan unique-
ment. D’apres la figure 4.9, nous vérifions que les écoulements avec les deux compositions,
référence et inverse, sont & peu prés les mémes. Autrement dit, I’écoulement semble peu
dépendant de la composition, résultat qui avait déja été observé par Barentin et al. [7]. Re-
marquons d’ailleurs que le modeéle d’écoulement décrit au paragraphe 3.3 est indépendant

de la taille des billes (quand le mélange est monodisperse).
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FI1G. 4.9 — Profils de vitesse obtenus en 7 = 14mm lors du cisaillement en plan-plan de la pate de
référence (o) et de la pate de composition inverse (OJ).

Nous n’avons pas étudié I’écoulement sur une large gamme de compositions, et il se
pourrait donc que la similitude ne puisse étre observée que lorsque les proportions de
petites et de grosses particules sont suffisamment différentes pour que tout se passe, du

point de vue de I’écoulement, comme dans un mélange monodisperse.

Ségrégation

En géométrie plan-plan, la figure 4.10 donne les cartes de fraction volumique en petites

et grosses billes, pour deux vitesses de cisaillement. La premiére conduit & un écoulement
localisé, la seconde conduit & un écoulement non localisé.

Les cartes de concentration obtenues montrent que cette fois, c’est la répartition des
grosses billes qui est la plus contrastée. En plan-plan, lorsque ’écoulement est localisé,
on retrouve la forme caractéristique en moustache, cependant moins pentue au centre que

dans le cas de la composition de référence. Les petites billes de la région cisaillée se sont
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10 20

F1G. 4.10 — Géométrie plan-plan : cartes de concentration en petites (& gauche) et en grosses particules
(a droite). L’echelle de couleur sous chaque vignette est graduée en %. Haut : Q = 1,05 rad /s (écoulement
localisé). Bas : Q@ = 4,19rad/s (resuspension compléte). % =84 %, % = 16 %.

20 40

F1G. 4.11 — Géométrie de Couette : cartes de concentration en petites (a gauche) et en grosses particules (a

droite). L’echelle de couleur sous chaque vignette est graduée en %. Q=0,31rad/s. @3 = 84 %, ®% = 16 %.
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FIG. 4.12 — Etapes de la ségrégation & Q = 0,31rad/s. &% = 84%, &5, = 16 %. Les grosses billes

apparaissent en sombre.

concentrées vers le centre et a proximité de la limite d’écoulement, excluant les grosses
billes dans un anneau situé contre le disque supérieur et vers les grands rayons. Quand €2
est assez grande pour que tout I’échantillon soit mis en écoulement, on retrouve une figure
de ségrégation essentiellement bi-dimensionnelle, avec les petites billes plus nombreuses a
proximité de l'axe, et les grosses billes vers l'extérieur, ce qui est conforme aux résulats
rapportés dans |7] sur un systéme similaire.

Nous avons mené la méme expérience en géométrie Couette. Les répartitions en petites

et grosses billes sont données sur la figure 4.11. Alors que la répartition des grosses billes
était initialement & peu prés homogeéne, on constate qu’aprés 24 heures de cisaillement
(état stationnaire atteint), les grosses billes sont concentrées le long du rotor. Encore une
fois, les petites billes sont exclues (au moins partiellement) de la zone cisaillée. D’aprés la
carte de répartition des petites billes, il existe un gradient vertical de ®p. Il est cependant
difficile de mesurer son amplitude, car la nappe laser est atténuée et diffusée au cours de
la traversée de I’échantillon, ce qui est une source parasite de variation du niveau de gris.

Lorsqu’on suit au cours du temps la construction de la figure de ségrégation (figure
4.12), 'impression visuelle est que la cloche de grosses billes monte progressivement le long
du rotor, c’est-a-dire a contresens de I’écoulement secondaire décrit dans le paragraphe 3.7.
L’impression visuelle n’est peut-étre en fait que le signe que les grosses billes s’accumulent

plus vite contre le rotor dans la partie basse que dans la partie haute.
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4.3.2 Cinétique en fonction de la composition

Nous avons étudié en plan-plan la vitesse d’apparition de la figure de ségrégation, en
fonction de ®% dans le mélange initial. La courbe Ty en fonction de ®% est donnée sur la
figure 4.13.

200

0
0 10 20 30 40 50 60 70 80
(%)

F1G. 4.13 — Temps caractéristique de ségrégation en fonction de la proportion de petites billes (2 =
0,26 rad/s). Géométrie plan-plan.

T, augmente de maniére monotone avec la fraction volumique de petites billes, et il ne
semble pas exister de composition optimale du mélange de petites et de grosses particules

qui ralentisse efficacement la ségrégation.

4.3.3 Ségrégation dans une pate « monodisperse »

Une expérience involontaire nous a permis de tester la sensibilité du processus de sé-
grégation a de faibles différences de taille. Dans cette expérience, les marqueurs colorés et
les billes blanches ne proviennent pas du méme lot de tamisage. Sur des clichés des billes
issues de chacun des lots, nous avons pointé un a un les diamétres des particules, et un
programme écrit sous Matlab par Sébastien Manneville, nous a permis de remonter a la
répartition granulométrique des deux espéces (figure 4.14).

Les distributions granulométriques des deux espéces sont différentes. Celle des mar-
queurs est plus étroite que celle des billes blanches, et les diamétres moyens ne sont pas
les mémes : pour les billes blanches, 2a = 168 4 20 um, alors que pour les marqueurs,

2a = 183 + 12 um. Bien que la différence de taille soit faible (8 % d’écart par rapport a la
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F1G. 4.14 — Histogramme des tailles de billes de I’échantillon presque monodisperse. Barres colorées :

traceurs, barres blanches : billes vierges.

FI1G. 4.15 — Figure de ségrégation d'une pate presque monodisperse cisaillée en plan-plan. Les traceurs

apparaissent en sombre.
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F1G. 4.16 — Cinétique de ségrégation de la pate « monodisperse ». o, = 0,52rad/s et [J : 1,57rad/s.
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taille moyenne des marqueurs), nous observons une ségrégation significative des marqueurs
et des billes blanches, comme le montre le cliché 4.15, réalisé¢ a 2 = 0,52rad/s. Sur cette
photographie, pourtant obtenue sans moyenner les niveaux de gris, on reconnait immédia-
tement la figure de ségrégation habituelle en plan-plan : les billes blanches, en moyenne plus
petites que les marqueurs dessinent une moustache claire. Nous avons mesuré la cinétique
d’apparition du motif, pour deux valeurs de ). Les courbes S(¢) sont données sur la figure
4.16.

Les points sont plus bruités sur cette figure que sur les figures précédentes, simplement
parce que les marqueurs sont suffisamment gros pour étre visualisés un par un sur l'image,
et que nous n’avons pas utilisé la méthode de la moyenne en mode bloc. Nous mesurons deux
temps caractéristiques Ts = 231£30 et 254+19 min a respectivement 0,52 et 1,57 rad/s. Ces
temps sont allongés par rapport a ce qu'ils étaient dans le mélange de référence (voir figure
4.6a), mais restent tout a fait accessibles dans le temps des expériences. En particulier,
cet échantillon ségrége suffisamment vite pour qu’on ne puisse pas considérer, méme aux
temps courts, que les traceurs sont représentatifs des billes non marquées.

Nous avons pu néanmoins obtenir des champs de concentration raisonnables en prenant
soin de tamiser ensemble les billes marquées et non marquées. C’est ainsi qu’ont pu étre
obtenus les profils de la figure 3.4.

4.3.4 Ségrégation dans une pate trimodale

Certains propergols ont une composition plutot « tri » que « bi »-modale. Pour cette
raison, il est intéressant d’étudier une pate contenant 3 catégories de particules : les petites,
les moyennes et les grosses. Les proportions de chaque espéce de particules sont choisies
pour s’approcher de la composition d'un exemple réel : @5, = 22%, @5, = 13% et O, =
65 %. Les billes moyennes sont issues du tamisage des particules Acryperl 520 entre 100
et 140 um. Les petites billes et les grosses billes sont identiques a celles utilisées dans les
mélanges bidisperses (20 et 190 pm de diamétre moyen).

Pour les expériences en trimodal, nous avons da faire a chaque vitesse de rotation
deux expériences. Dans la premiére, les petites billes et les grosses billes sont colorées
avec la DOCI et la SRB, comme dans les expériences en bimodal. Pour avoir le champ de
concentration en particules de taille moyenne, nous avons coloré 8 % de celles-ci avec la
SRB et mené une seconde expérience dans laquelle seule cette catégorie de particules est
colorée.

Nous avons pris soin de mener les expériences dans des conditions expérimentales iden-

tiques (masse de particules, position du rotor sur le sédiment, réglage de la verticalité du
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rotor, préparation de I'état initial. . .), et nous supposons que les champs de concentrations
de chaque espéce de particule sont les mémes d’une expérience a l'autre.

Les expériences ne sont qu’exploratoires.

plan-plan

La figure 4.17 montre les cartes de fraction volumique obtenues en plan-plan & ) =
1,57rad/s. La masse de solide introduite dans les échantillons est 12 g.

En plan-plan, on retrouve le motif de ségrégation en moustache, dessiné a la fois par
les petites et les moyennes billes. Le contraste de la figure des petites billes est cependant
plus accentué que celui des billes moyennes. Le maximum d’intensité de fluorescence est
situé a la méme altitude pour les deux types de particules. On trouve une surconcentration
non physique de grosses particules contre le rotor, que nous attribuons une nouvelle fois &
la différence de tamisage entre les marqueurs et les billes non marquées. Le passage a la
composition trimodale ne semble donc pas atténuer la ségrégation.

Lors de 'expérience billes-moyennes-colorées, nous avons enregistré sur un film 1’évo-
lution de la répartion de cette espéce en fonction du temps, et pour deux vitesses de
cisaillement. S(t) est mesurée & partir des images de ces films (courbe 4.18).

Contrairement au cas bimodal, I'intensité de ségrégation de la composition trimodale ne
varie pas de maniére monotone dans le temps. Dans un premier temps, les billes moyennes
se rassemblent le long de la moustache, ce qui contribue & augmenter S. Dans un second
temps, les billes quittent en partie la moustache pour se rassembler a proximité de ’axe
de rotation, ce qui correspond a la phase de diminution de S.

Dans le cas bimodal ®p+® ~ cte, ce qui nous permet de supposer que les cinétiques de
ségrégation mesurées a partir des petites et des grosses billes sont les mémes. En revanche,
dans le cas trimodal, la mesure de S sur les billes moyennes ne suffit pas pour connaitre
la cinétique de ségrégation des autres espéces, et il est donc probable que nous aurions
observé une évolution différente de S si nous avions plutot suivi la répartition des petites
billes en fonction du temps. La cinétique de ségrégation d’un mélange trimodal est en
fait certainement le résultat d’'un mélange des T, des mélanges grosses-petites, moyennes-

grosses et petites-moyennes.

Couette

La figure 4.19 donne les répartitions des billes aprés le cisaillement en géométrie de
Couette a Q = 0,31rad/s.
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F1G. 4.17 — Cartes de concentration obtenues aprés cisaillement entre deux disques d’un mélange trimodal
de particules. (a) : ®p. (b) : Dps. (¢) : P
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F1G. 4.18 — Cinétique de ségrégation des billes moyennes dans la pate trimodale. o, = 0,52rad/s et
O:1,57rad/s
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F1G. 4.19 — Cartes de concentration obtenues aprés 20 h cisaillement entre deux cylindres d’un mélange
trimodal de particules. Q = 0,31rad/s (a) : ®p. (b) : ®as. (¢) : g
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Les photos correspondant aux répartitions des grosses billes et des billes moyennes sont
complémetaires. Pour les petites billes, on retrouve la forte accumulation le long de la

cloche, conformément aux observations en bimodal.

Nous avons a nouveau mesuré la cinétique de ségrégation des billes moyennes en fonction
du temps, mais aucun temps caractéristique n’a pu étre déduit du film, car la répartition
des billes moyennes, si elle change au cours du temps, ne se traduit pas par un changement
du contraste des images. On voit ici en quoi une méthode fondée sur la corrélation d’images

aurait été supérieure.

4.4 Role de la densité du fluide suspendant

Dans ce paragraphe, les fractions volumiques en petites et grosses billes sont celles du
mélange de référence (i.e. &% = 16 % et ®F, = 84 %) mais le fluide suspendant est différent.
Nous avons testé deux fluides. La densité du premier est & peine inférieure a celle des billes,
la densité du second est supérieure a celle des billes.

Nous avons cherché quelle était I'influence du paramétre Ap sur les figures de ségréga-
tion. Ayant mis en évidence la correspondance forte entre forme de I’écoulement et figure
de ségrégation, nous commencons par vérifier I'influence du paramétre Ap sur I’écoulement

d’échantillons monodisperses.

4.4.1 Fluide presque adapté en densité : Ap'=—0,05g/cm?

Ce fluide, dit AB, a une viscosité équivalente a celle du fluide habituel, soit 7, = 25 cp.

Par rapport au fluide C16S150, seule la densité est différente.

Ecoulement en plan-plan

Nous donnons sur la figure 4.20a des exemples de profils de vitesse obtenus a rayon
fixé et pour différentes vitesses de rotation de la plaque supérieure. On retrouve sur cette
figure les caractéristiques de I’écoulement en plan-plan : glissement a la paroi supérieure
et localisation de la vitesse prés de la plaque mobile. La figure 4.20b, comparée a la figure
3.1 met en évidence la méme dépendance de 'accrochage avec la vitesse de la plaque
supérieure. Les différences les plus significatives sont observées sur la courbe 4.20c. D’apres
cette figure, il est beaucoup plus facile de remettre en écoulement la pate granulaire avec le
fluide AB qu’avec le fluide de référence C16S150. Ce résultat est en accord qualitatif avec

la prédiction du modéle : ¢ oc Vo /) (oit A = Apg®*). Le meilleur ajustement des données
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F1G. 4.20 — (a) : profils de vitesse en =14 mm et normalisés par la vitesse de plaque V = Qr. Q= 0,26
(v); 0,52 (#); 0,84 (A) et 1,31rad/s (e). (b) : glissement a la paroi supérieure. (¢) : portée du champ de
vitesse en fonction de la vitesse de plaque. Mesures en =14 mm et a vitesse de plaque variable.

expérimentales (2 = f(V;) donne une pente 11,0 + 0, 7mm.s dans le cas du fluide AB et
2,67+0,09mm.s dans le cas du fluide C16S150. Si on admet que ¥, a la méme valeur pour
les deux fluides considérés (ce qui est plausible puisque les viscosités 7y sont a peu prés les
mémes), alors (C2/Vh)|ci6s150/(C?/Vo)|ap devrait étre égal au rapport des deux densités,
Apap/Apciesiso- Nous trouvons respectivement 4,1 + 0,1 et 6 pour ces deux quantités.

L’égalité n’est pas réalisée strictement, mais les ordres de grandeurs sont compatibles.

Ecoulement en Couette

En Couette, la technique du speckle nous donne & nouveau la variation de la portée du
champ des vitesses. La figure 4.21 est a comparer avec la figure 3.20 obtenue aux mémes
vitesses de rotation. On retrouve que I’écoulement est localisé a faible vitesse de rotation,
mais a €2 donnée, la zone mise en écoulement est plus large avec le fluide AB qu’avec le fluide
C16S150. La meilleure mise en écoulement n’a pas pour origine un meilleur accrochage des
billes & la paroi, puisque celui-ci est équivalent a celui observé sur le fluide C16S150, comme
le montre la figure 4.22.

L’échange du fluide C16S150 par le fluide AB a donc pour principal effet de faciliter la
mise en écoulement de la pate granulaire. A vitesse de rotation donnée, la région cisaillée
a donc une extension plus grande si le fluide suspendant a une densité proche de celles
des billes. Dans le paragraphe suivant, nous allons voir ce que devient le phénoméne de

ségrégation.
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F1G. 4.21 — Portée des écoulements en géométrie Couette, pour ppize — priwide = 0,05 g/cm?. Séquence
d’images de speckle aprés traitement par le filtre de renouveau. On ne représente que la branche droite du
Couette, c’est-a-dire que le rotor est confondu avec le bord gauche de chaque image. De gauche a droite,
Q (rad/s) = 5,21073;1,01072; 2,6 1072; 5,21072; 1,010~ %; 2,110 3,7107t; 5,21071; 7,91071; 1,0 et

2,1.

F1G. 4.22 — Glissement & la paroi du rotor en géométrie de Couette, avec le fluide AB. Q = 1,01072 (e),

Comportement sous cisaillement d’une pate granulaire polydisperse
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4.4. Roéle de la densité du fluide suspendant 121

Figures de ségrégation

Le protocole de préparation des échantillons est le méme que précédemment : au mé-
lange de billes (&5 = 16 %, ®% = 84 %) est ajouté un excés d’huile. On agite a la spatule la
suspension ainsi préparée, et on la laisse sédimenter. La différence de densité entre les billes
et le fluide est plus faible, ce qui augmente considérablement le temps de sédimentation,
et en particulier la durée de I'étape de sédimentation de la créme de petites billes. Une fois
cette étape terminée, le cisaillement est imposé.

En plan-plan et en Couette, les vitesses de cisaillement sont choisies de maniére & ce
que la frontiére de I’écoulement soit comprise dans 1’échantillon. Des figures de ségrégation

typiques sont données sur la figure 4.23.
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F1G. 4.23 — Effet du paramétre Ap sur les figures de ségrégation et les cinétiques. (a) : géométrie plan-
plan, Q=0,73rad/s. (b) : Couette, 2=0,10rad/s.
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On retrouve les motifs connus de la ségrégation : la moustache en plan-plan, et la
cloche en Couette. Le fluide suspendant ne semble donc jouer aucun role dans la figure
de ségrégation. Cependant, si on s’intéresse a la cinétique de formation des motifs, on
s’apercoit que les temps caractéristiques sont trés fortement allongés. En plan-plan, le
temps caractéristique vaut maintenant 516+63 min, soit 6,5 a 8 fois plus grand que ce qu’on
avait pu mesurer sur la figure 4.6a. En Couette, aprés plus de 50 heures de cisaillement,
I’état stationnaire n’est pas atteint, alors que nous avions mesuré des temps caractéristiques
de l'ordre de 5 heures sur la figure 4.6b.

La vitesse de construction du motif de ségrégation est donc tres sensible a la valeur du
parameétre Ap. Ty, le temps caractéristique de ségrégation, est une fonction décroissante de

Ap (au moins dans la limite Ap > 0).

4.4.2 Fluide lourd : Ap” = —0,24g/cm?

Ce fluide sera noté AC. Il est plus dense que les billes, et sa viscosité nj = 42cp est
supérieure a celle du fluide de référence. Il faudra donc garder a l'esprit cette source de
différence de comportement. Nous avons étudié le cas de la composition de référence, a la
fois en plan-plan et en Couette. Les échantillons sont & nouveau préparés en mélangeant
les billes avec un excés de fluide, puis en laissant sédimenter, ou plutot crémer, les billes.
Cette opération laisse une couche de fluide pur entre les billes et le fond du cylindre externe.

L’échantillon est bidisperse, avec la composition de référence.

Profils de vitesse

Nous avons commencé par rechercher les profils de vitesse, dans les deux géométries.

En plan-plan, les profils de vitesse bidimensionnels sont construits a partir des profils de
vitesse v(r) obtenus dans des couches horizontales de I'échantillon. Les modes d’é¢clairage
et d’observation correspondent donc a la figure 2.7b.

La figure 4.24 montre quelques exemples de profil de vitesse. Contrairement aux cas
des fluides C16S150 et AB, nous n’observons pas de région immobile. De plus, alors qu’on
s’attendait a observer un profil de vitesse inversé par rapport aux cas Ap > 0, on observe
en fait que le cisaillement est localisé dans une bande située & une altitude intermédiaire.
De part et d’autre de cette région cisaillée, c’est-a-dire a proximité du disque supérieur et
du bas de I’échantillon, 1’écoulement est bouchon.

Il se pourrait que les différences entre le profil attendu et le profil expérimental soient
liées a la présence de la paroi verticale cylindrique immobile. Pour se placer dans la situation

symétrique de la situation habituelle (Ap > 0), il aurait fallu que cette paroi soit solidaire
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F1G. 4.24 — Profils de vitesse en géométrie plan-plan. Q = 0,26 rad/s, état stationnaire. (a) : z constant
et r variable (« vue de dessus» ) B : z = 12,3mm (contre la couche de fluide pur); A : z = 8,7mm;
Q:z=51mm;e:z=16mm. L’épaisseur de I’échantillon est d = 12, 3mm. (b) : r constant et z variable

(«vuede coté» ). O :r=17mm; ¥:r=13,9mm et A : r = 10,8 mm.

du rotor, et non pas du stator, ce qui n’est pas le cas. Pour minimiser I'influence de cette
paroi sur I’écoulement, nous avons travaillé avec un stator & parois lisses, mais cela n’a pas
pas permis de modifier significativement le profil de vitesse ni la figure de ségrégation.

En Couette les profils de vitesse sont obtenus avec la nappe laser en configuration
verticale. Les figures 4.25 et 4.26 montrent des profils de vitesse normalisés, pour deux
vitesses de rotation. L’altitude z = 0 correspond a la premiére couche de particules en
partant du bas.

Dans le cas €2 = 0, 10rad /s, nous devons distinguer le profil obtenu aux temps courts du
profil obtenu aux temps longs. Aux temps courts, tout ’échantillon est mis en mouvement
par le cylindre interne, mais la pate n’est cisaillée que dans sa moitié inférieure. Au dessus,
I’écoulement est essentiellement bouchon : les profils de vitesse aux différents rayons sont
superposés, et on observe donc du glissement aux parois du rotor et du stator. Aux temps
longs, le glissement au stator s’annule, et ’écoulement est localisé dans la partie basse du
Couette. Dans la partie supérieur