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Mémoire de these AU. 2012/2013

Introduction générale

Ce travail est dedié a I'étude de l'effet de la fapration des agitateurs sur la
dispersion du gaz en vue d’obtenir un produit foirgorans une colonne a faible entrefer.
Nous avons mené cette étude a deux échelles. hagreeest I'échelle du procédé en utilisant
un pilote de foisonnent ou nous avons étudié liefice des paramétres opératoires sur le taux
de foisonnement et la distribution de tailles daellels. La deuxiéme est I'échelle locale ou
nous cherchons a expliquer les résultats obterigck@elle du procédé que ce soit par une
approche expérimentale ou numérique. Par souclat&cnous avons décidé de présenter

chaque partie de facon indépendante.

Dans le chapitre 1, aprés avoir mené une étudéo@raphique, nous décrirons le
matériel et les méthodes utilisées pour étudiafllience des conditions opératoires. Nous
présenterons ensuite I'effet de certaines conditiootamment le rapport du débit entre les
phases ainsi que la vitesse d’agitation sur learpatres clés du foisonnement a savoir
I'efficacité, le diametre moyen et la distributide taille des bulles. Dans ce chapitre, nous

nous intéressons également a l'influence de lar@atu tensioactif sur ces parametres.

Le chapitre 2 est dédié a une approche locale s rexposerons une approche
qualitative pour observer la déformation et la wuptdes bulles dans les configurations
utilisées dans le chapitre 1. De plus, un systéooette sera utilisé pour obtenir des résultats
quantitatifs concernant la déformation et la ruptdes bulles. Une attention particuliere sera

apportée sur I'influence de la nature de tensibaatila déformation et la rupture.

Le chapitre 3 est consacré a une étude numériquehgdrodynamique dans la
colonne de foisonnement en fonction de la configomades agitateurs. L'objectif de ce
chapitre est de montrer comment les résultats abteru premier et deuxieme chapitre

peuvent étre liés a ’hydrodynamique du systeme.
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Chapitre 1 : Echelle du procéde
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Mémoire de these AU. 2012/2013
A- Synthese bibliographique
|. Généralités sur les mousses et le foisonnement

[. 1. Définitions

Les mousses sont des systemes présents dangjlaotidienne mais de comportement
remarguablement complexe, ce qui leur confere asiiles cas, des propriétés paradoxales :
utile ou indésirable, structurée ou désordonnégdgdl ou rigide. Une mousse se définit de
facon générale comme une dispersion de gaz danphase condensée, souvent une phase
agueuse, mais qui peut étre organique ou métajlepwentuellement solidifiée. Du fait de leur
fort contenu en gaz, les mousses ont une tresefddnsité, ce qui ne les empéche pas d'étre
parfois remarquablement rigides (mousse chantitpusse a raser), voire complétement
solides (mousses métalliques, polystyrene expatdé)cas echéant, compressibles et méme
élastiques. Ainsi, on trouve des mousses aqueresesigides (par exemple dans le domaine
des biomatériaux, des matériaux de constructian,.gt mais toutefois susceptibles de se
déplacer facilement dans une conduite et de se amtenpcomme des fluides selon la

contrainte appliquée (Salager et Choplin, 2008).

l. 2. Importance industrielle des mousses

On trouve des mousses dans de nombreux produlemstdivers domaines. Elles sont
souvent recherchées dans l'agroalimentaire, I'mgiét la santé, les produits nettoyants, les
matériaux isolants (thermique, électrique ou adqus). On les utilise dans des applications
tres spécialisées qui exigent des propriétés usiquemme la teinture des textiles, la
décontamination (nucléaire ou autre), les boudem@dge, les fluides extincteurs. Elles restent
cependant indésirables, en particulier dans de€@éscindustriels comme la fabrication du
papier, les fermentations, la distillation fractiée et la plupart des opérations de mélange de
produits. Il est donc important du point de vuetigree de savoir quand elles sont susceptibles

d’exister et comment les stabiliser ou les rompre.

I. 2. 1. Description d’'une structure de mousse

La description d’'une mousse du point de vue géoquetrn’est pas facile, car sa

géomeétrie varie dans le temps et dans I'espaceif@Vaad Hutzler, 1999). Elle évolue sous

Souidi Page 3 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

I'action de la gravité, des forces capillaires et déplacement relatif des fluides qui la
composent. La mousse dépend de variables physiprame la proportion de gaz et de
liquide, leur différence de densité, la taille tedles, la viscosité du liquide, la température et
la pression. Elle dépend aussi des variables pivgdioniques ou interfaciales comme
I'adsorption de surfactants, la tension superfiejda rhéologie interfaciale, le comportement
des films minces qui séparent les bulles, etc. Damdomaine des mousses, on distingue
d’'une part, les mousses dites humides, qui contregnaee fraction volumique de liquide
élevée (typiqguement 5 % jusqu’a 30 % et méme m@usgue I'on peut considérer comme des
dispersions de gaz dans un liquide dans lesquebesulles sont essentiellement sphériques.
D’autre part, les mousses dites seches, qui corgrgrires peu de liquidec 2 %) et dont les
bulles séparées par des films minces sont des qrelyeCelles-ci se comportent plus ou
moins comme des solides, suivant la taille desebudit les propriétés des films qui les

séparent.

I. 2. 2. Produits foisonnés alimentaires

Ce sont des aliments élaborés ayant de nombreusdises telles que la I1égéreté, la
souplesse, la texture et la digestibilité (Campbstl Mougeot, 1999). On distingue
généralement les mousses salées (a base de vidmdegisson, de foie de volaille, de
légumes,...), les mousses sucrées (a base de prizitigts, de confiserie, de patisserie,...) et
les mousses acides (a base de yaourt, et de .fryit§)’aprés Dickinson (1996) et Campbell
et Mougeot (1999), ces mousses constituent un eassmble des produits foisonnés ou
aérés. |l existe, différentes catégories d’alimea¢sés selon l'origine de la phase gaz
incorporée.

La phase gaz peut étre produitesitu:

= par voie chimique (utilisation des agents chimiqu#sxpansion de volume,
décomposition du bicarbonate de sodium dans le stda.) ;

= par voie biochimique (production du gaz carboniguae fermentation alcoolique,
production du C@au cours de panification et pétrissage,...) ;

= par traitement thermique : I'évaporation d’eau dibet liée (qui est intégrée aux
structures) dans le cas des céréales soufflés, daippmme de terre, beignets ;

= par voie d’extrusion : I'eau sous forme de vapeuege du produit surchauffé sous
pression dans l'extrudeuse pour donner naissandesachips ou des produits de

confiserie secs ;
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» par détente via la vaporisation d’un gaz dissoamftakes,...) ;
= par génération de la vapeur lors de cuisson ouittect.
A l'inverse, elle peut étracorporée:
= au cours d’'une opération de meélange ou dispersion ;
» par battage ou fouettage des milieux faiblementnmyennement visqueux (creme
fouettée, blanc en neige,...) ;
= par injection d’air (creme glacée, autres produibsfises) ou de CO(boissons

gazeuses).

Le foisonnement qui désigne une opération unitddres le génie industriel alimentaire (GIA)
est connu également sous le nom d’aération, ddtémesou de battage. Elle a pour objectif
de disperser une phase gaz sous forme de finesshidl diamétre moyen contrélé dans une
matrice liquide, semi-solide (pateuse) ou solidenatrice peut étre une formulation aqueuse
ou une émulsion, on parle alors d’émulsion foisennkes aliments foisonnés sont tres
répandus et frequemment présents dans la vie dwmonateur. Les produits foisonnés ont
connu un essor important & la fin du®®Dsiécle, ce qui a incité les industriels de
I'agroalimentaire a développer des produits inntvarapables de répondre aux exigences et
attentes des consommateurs. De plus, la phasersispeans ces produits est l'air, un
ingrédient bon marché. L’incorporation d’'une phgae dans une matrice alimentaire permet
non seulement de diminuer la densité du produit fimais aussi de lui conférer une texture et
une perception organoleptique agréable et une tihg#é appréciée par les consommateurs
(Campbell et Mougeot, 1999, Thakur, 2004 ; Labli2006 ; Vial et al, 2006). Le tableau 1.1
fournit une illustration de quelques produits foisés avec leurs caractéristiques en terme

d’incorporation de gaz (ou taux de foisonnementuetaux de vide.
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Tableau. 1.1. Exemples de produits foisonnés.

Produit foisonné Nature de la Taux de Taux de vide Ré&férences
matrice foisonnement (%) (%)
Blanc d’oeuf en neige Formulation 500 - 600 80 -85 Campbelllgzthougeot,
Marshmallow Formulation 200 - 300 68 — 75 Campbelllgzthougeot,
10 — 100 i Thakur (2004) ;
Creme glacée Emulsion : H/E Campbell et Mougeot,
100 50
1999
. L ) Thakur (2004) ;
Fromage frais Emulsion : H/E 5-20 Vial et al., 2006
Sauce blanche Emulsion : H/E > 30 - Thakur (2004)
. _— i Labbafi (2006) ;
Créme chantllly ' Emulsion : H/E 180 Campbell et Mougeot,
topping 70 - 150
1999
Meringue Formulation 750 — 800 88-90 Campbelllgzthougeot,
Mousse dg Iégumes et Emulsion : H/E 30 — 40 25 - 30 Campbell et Mougeot,
fruits 1999
Campbell et Mougeot,
Cake 200 - 250 68 -72 1999
Sirop de glucose o ation 33200 25.87 Souidi et al., 2012

(fourrage biscuiterie)

Du point de vue physico-chimique, les formulati@des émulsions foisonnées sont
des milieux multiphasiques a 2 voire 3 phases digigs dans une phase continue. La phase
continue est, en général, une émulsion qui peatsdnple (huile dans eau H/E ou eau dans
huile E/H) ou multiple (huile dans eau dans huil&M ou eau dans huile dans eau E/H/E).
La phase grasse dispersée est constituée de gttedealle 'ordre de 1 um de diametre. La
seconde phase est le gaz qui est dispersé sous tErfines bulles. On notera également la
présence éventuelle d’'une troisieme phase constjtaé des cristaux de matiere grasse, de
glace, de sucre, etc. Les émulsions foisonnéesdsormt des structures treés hétérogenes qui
appartiennent a la famille des colloides alimeagamultiples, puisqu’elles contiennent aussi
des molécules adsorbées (agents tensioactifs, iiantls moussants) aux interfaces eau-
huile et eau-air (Thakur, 2004 ; Labbafi, 2006). ¢r@me glacée est souvent considérée
comme un produit foisonné complexe puisqu’elle eeme des cristaux de glace et de
globules gras issus de la congélation (Labbafig200a stabilité de ces produits foisonnés est
variable allant de quelques heures a quelques rheifacteur de déstabilisation est souvent
lié a une altération microbiologique et physicoraitjue (oxydation,...) plutdét qu'a la

séparation de la phase gaz (drainage, coalescehce,...
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I. 3. Complexité de I'opération de foisonnement

L’élaboration des produits dispersés tels que trglgions ou les mousses, nécessite
une démarche précise pour introduire les ingrégligniis pour appliquer les traitements
meécaniqueslLe foisonnement d’émulsions alimentaires est uneatipé complexe en raison
d'un couplage des processus de déstructurationrettsration. En effet, pour former un
produit foisonné a partir d’'une émulsion, il fauglibrd déstabiliser une microstructure
(émulsion) pour permettre l'incorporation d'une welle phase (gaz). Ensuite le produit
formé (mousse) doit avoir une structure stableptaduction d’'une émulsion foisonnée peut
se décomposer en deux étapes qui peuvent se déaldtanément ou successivement :

- la dispersion (ou mélange) qui consiste a géngaerune action mécanique un systéme
pseudo-homogéne (mousse) a partir des deux phasesitsion et le gaz. Il s’agit
d’incorporer des bulles et de réduire progressivereair taille par des ruptures successives.

- la stabilisation de la nouvelle microstructuretemlie via des processus colloidaux des
ingrédients et leurs interactions.

La réussite de l'opération de foisonnement est d¢mmiiée par le rapport entre ces
deux processus. En effet, 'obtention d’un prodoisonné stable implique I'obtention d’'une
phase dispersée sous forme de fines bulles. Sactioti des molécules tensioactives pour
abaisser la tension de surface et de stabilisentedaces gaz/liquide, la dispersion de gaz ne
génerera pas une structure de mousse, parce quelume de gaz est trop important
(formation de poches de gaz) et par conséqueigfrésses bulles ne peuvent pas étre piegées
dans la phase continue. Cependant, une stabihisatiop rapide des interfaces par
laugmentation de la viscosité de la phase contislopposera aux effets dispersifs du
mélange et donc a la dispersion. La complexit€atgtation du foisonnement résulte donc
de la difficulté de contréler ces deux processtisriaulation donnée lors d’'un changement
des conditions opératoires. Cette difficulté e8e laux actions mécaniques a I'échelle du

procédé, mais aussi a I'effet des propriétés gndese continue.

I. 4. Impact des caractéristiques de la phase contie sur les propriétés de
la mousse

D’une maniere générale, la composition de la pltas¢inue (matrice) est complexe.
Dans le cas des applications alimentaires, elletiemindivers ingrédients tels que des

protéines, des agents tensioactifs a faible poiddéculaire et des hydrocolloides
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(épaississants, stabilisants,...). Les propriétésipbychimiques et structurales de la matrice
dépendent donc des interactions entre ces diffeiagtédients. La phase continue (matrice)

peut étre une formulation sans matiere grasse oémnision.

l. 4. 1. Effet des propriétés rhéologiques

La viscosité de la phase continue est un paranpertant pour la conduite de
'opération de foisonnement. Balerin et al. (200} étudié I'impact de la viscosité du fluide
sur la dispersion du gaz et la distribution dddailes bulles. Les auteurs ont utilisé un fluide
newtonien de viscosité variable (0,5 a 13 Pa.s)kilesse de rotation ainsi que la viscosité de
la matrice sont les principaux parametres qui #&ffecla microstructure de la mousse. Selon
les auteurs, 'augmentation de la viscosité rendlispersion difficile dans l'intervalle du
gradient du cisaillement testé. L'influence de d4icité de la phase continue a été peu
étudiée, Mighri et al. (1998 et 2001) ont mis l'astsur I'effet de I'élasticité de la matrice
mais aussi de la phase dispersée sur la rupturgaietelettes. A l'interface gaz-liquide, les
especes tensioactives peuvent également modifierisizosité et I'élasticité interfaciale.
Comme pour le cas des émulsions, la stabilité & lerme d'une mousse nécessite
l'adjonction d’agents texturants. Leur fonction edtaugmenter la viscosité (agent
viscosifiant) ou le caractere élastigue (comme tggtifiant) de la phase continue. Ces
agents texturants sont en majorité des polysacdsrigui doivent étre utilisés avec
modération pour éviter les effets déstabilisantssd&oir I'incompatibilité avec certaines
protéines) et favoriser le caractere épaississecheptoduit final (Dickinson, 1996 ; Syrbe et
al., 1998).

l. 4. 2. Importance de la présence des protéinesdets surfactants

La présence des surfactants est indispensable gtabiliser une dispersion gaz
liquide. En se plagant a l'interface gaz-liquides @gents forment un film autour des bulles
pour les stabiliser. Cette stabilité dépend noreseent de la mobilité et la flexibilité de ces
molécules mais également de la cohésion du filerfitial. Ces agents sont des molécules
tensioactives utilisées comme agents moussantfo{®nnants). lls abaissent la tension de
surface qui quantifie le travail fourni pour augregrd’une unité de surface I'aire interfaciale.
Cette diminution permet de passer de 72 mN/m laidende l'interface pure a de faible
valeur dans le cas des solutions renfermant desoéatiés. Il est a noter que le pouvoir

moussant de ces molécules n’est pas uniquemeat Iaévaleur a I'équilibre de la tension
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superficielle, mais aussi a la dynamique de mignatde ces molécules aux interfaces
représentée par une constante de vitesse (KitabatRei, 1982). Le processus d’adsorption
de ces molécules aux interfaces differe selontklie, leur flexibilité et leur hydrophobicité

de surface (Bos et Van Vliet, 2001). D’'apres Cuaredit Michon (2003), un pouvoir moussant

important est induit par une migration rapide dedétules a 'interface.

Il existe deux grands groupes de tensioactifs sldonnature et leur mode d’action.
On distingue les grosses molécules telles querlagipes et des molécules de faible poids
moléculaire comme le Tween 20 ou 80.

Les protéines sont des biopolyméres amphiphilgsrtigpoids moléculaire (> 10 kDa)
souvent utilisées dans les préparations alimestgoair leur qualité nutritionnelle et leurs
propriétés techno-fonctionnelles. Elles sont comééis d’un enchainement linéaire d’acides
aminés qui s’arrangent pour donner une structumgadp complexe. Les protéines peuvent se
trouver sous une structure primaire qui est carnaé par une liaison peptidique covalente
entre un groupe carboxyle et une fonction aminerdptiement de la structure primaire sur
elle-méme grace a des liaisons hydrogene formé&uatsre secondaire. Les structures ainsi
obtenues peuvent étre hélicoidales, en feuilléssgd ou en coude. Des interactions faibles ou
fortes peuvent avoir lieu entre plusieurs résides structures secondaires constituant ainsi la
structure tertiaire. D’aprés Cayot et Lorient (1998odriguez Patino et al. (1999) ou encore
Bos et Van Vliet (2001), le processus de l'adsorpties protéines peut étre décomposé en
différents phases :

- la diffusion aux interfaces ;

- 'ancrage et le dépliement des protéines ;

- la formation d’'une monocouche ;

- la réorganisation en surface par changement dérmpation et apparition de couches
supplémentaires.

Par contre, les surfactants ayant un faible poidicounlaire (1 a 2 kDa) s’adsorbent
rapidement aux interfaces gaz-liquide et abaissestiquement la tension de surface. Ils sont
moins utilisés que les protéines dans le domaimaeataire. Ces agents présentent une
structure relativement simple avec une téte polaeireine queue apolaire. L'aptitude d’un
surfactant a stabiliser I'interface est liée adalslité et son partage dans chaque phase. Cette
solubilité est quantifiée par un indice de balahgerophile-lipophile (HLB) qui permet

d’estimer I'hydrophobicité de la molécule en tenammpte des masses moléculaires
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respectives des parties hydrophiles et hydrophdbelen Bos et Van Vliet (2001), l'indice
HLB (1 < HLB < 20) peut étre donné par la relation suivante :
HLB = 7 + 2 nombre de groupes hydrophiles nombre de groupes hydrophobes (I. 1)

En pratique, ce parameétre est défini comme un rappassique moléculaire :

HLB = (masse de la partie hydrophile / masse tQtak0D (1. 2)
Plus le HLB est faible, plus le surfactant est lythobe et vice-versa. L’adsorption du
surfactant intervient lorsque le p6le hydrophilelalenolécule s’oriente vers la phase polaire
(souvent la phase continue) alors que la queueopiidbe se place du coté de la phase
apolaire (gaz par exemple) (Bos et Van Vliet, 20Biugnaloni et al., 2004).

En résumé, la stabilité des interfaces peut étrarigee par I'existence de mécanismes
permettant de ralentir ou inhiber les phénoménedédeabilisation. Dans le cas d’adsorption
des protéines, il s'agit de la viscoélasticité deface qui reflete la cohésion du film
interfacial, sa résistance et sa capacité de rétbktructure initiale. Tandis que dans le cas
des tensioactifs de faible poids moléculaire, #&iité du film interfacial est liée a la mobilité
de ces molécules. La présence simultanée de diféetgpes de tensioactifs (Fig. I. 1) peut
étre une source de déstabilisation de I'émulsiois massi de la mousse. Si ce phénomene est
rarement observé dans le cas de mélange de pmtdiest fréquent lorsque les protéines et
les surfactants de faible poids moléculaire sornt@npétition aux interfaces (Courthaudon et
al., 1991a et 1991b; Wilde, 2000 ; Bos et van VI&0®01). Pour contréler I'adsorption

compétitive, les émulsifiants utilisées sont souvipaisolubles.

8 % 8

A& Surfactants

Fig. I. 1. Adsorption des agents de surface awetfiates (Wilde, 2000)
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ll. Procédé du foisonnement : Equipements et appaiiéages

Pour une formulation de propriétés physico-chimggaeerhéologiques données, nous

nous intéressons dans cette section a l'influenes paramétres du procédé sur le

foisonnement.

[I. 1. Caractérisation du produit foisonné

Comme tout autre produit alimentaire, les prodfgisonnés doivent étre caractérisés
par un certain nombre de critéres de qualité tantesplan nutritionnel que fonctionnel. Du
point de vue des propriétés microstructurales,sil essentiel de disposer des moyens de
caractérisation des mousses afin de décrire etesdigvolution de leur microstructure
guelque soit les conditions opératoires. Différepégsamétres et mesures existent dans la
littérature pour caractériser les mousses, nowsterons un certain nombre utilisé dans notre

cas.

II. 1. 1. Quantité d’air incorporé

Pour une mousse, la quantité d'air incorporé dansmhtrice est un parametre
primordial. Cette quantité peut étre caractérisgpldsieurs facons. Le taux de foisonnement
(@) ou « overrun » est donné par I'expression suazant

@ =Ve/VL (I.3)

Ou Vg et V| sont respectivement le volume de gaz et le voldenkquide.

Un parametre plus objectif pour déterminer la qg@nd’air incorporé est la fraction

volumique du gaz (0< ¢ < 100%) appelé également la fraction du vide :

e =Ve/(Vs VL) (I. 4)
Elle correspond au rapport du volume occupé pajale () au volume total (V+Vg) du
produit foisonné (Campbell et Mougeot, 1999). Roactvolumique de gaz et taux de
foisonnement sont reliées par les relations sudgant
e = OI(1+ D) (I. 5)
D=cl(1-¢) (I. 6)
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Il. 1. 2. Distribution de la taille des bulles de gz

La répartition et la distribution de la taille deslles ainsi que leurs morphologies
peuvent étre trés variables en fonction des camngide cisaillement mais aussi en fonction
de la fraction volumique du gaz incorporé. En effleins le cas des mousses humides (faible
valeur deg), les bulles sont sphériques, alors que dans tesses séches fres élevée), les
bulles sont sous forme polyédriques. En généralx gmrameétres sont utilisés pour décrire
I'état des bulles dans le produit foisonné :

- le diameétre moyen en surface (diamétre de Sauter)

- la largeur de la distribution de la taille deslésll

Le diametre moyen affecte I'aspect visuel du prodear dans certains produits foisonnés
commerciaux (mousse au chocolat par exemple), l#esbdoivent étre visibles et dans
d’autres cas, les bulles doivent étre de faibldetaDe méme, la distribution de la taille des
bulles conditionne I'uniformité du produit maiseelbeut modifier sa texture et ses propriétés

rhéologiques.

[I. 1. 3. Caractérisation de la texture d’'une mouss

La texture des produits foisonnés est souvent mi@tée par des méthodes de
pénétrométrie ou de rhéologie de cisaillement lagoite. De ce fait, la caractérisation
rhéologique des mousses est loin d'étre trivialmcpalement en raison de leur stabilité
temporelle relativement limitée. Il convient entfde restreindre cette caractérisation a la
période qui suit immédiatement la formation de lausse, période au cours de laquelle les
changements ne sont pas trop significatifs.

La texture d’'une mousse dépend a la fois de :

- la texture de la matrice dictée a son tour parimgeractions entre les ingrédients qui la
constituent ;

- la maniére dont les bulles se piegent dans larastizicture de la matrice. Il y a
établissement d’un réseau de protéines, de polyaades voire aussi de globules gras autour
des bulles (Dickinson, 1998) ;

- le taux de foisonnement et le diamétre des hulles
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[I. 2. Conduite de I'opération de foisonnement

Pour former une mousse a faible taux de foisonnemernbattage manuel est souvent
suffisant. Par contre, une agitation mécanique vigae est indispensable pour obtenir une
mousse abondante et persistaans cette partie, nous nous intéressons aux diépos
mettant en jeu une agitation mécanique. D’'une mmargénérale, les systemes rotatifs sont les
plus répandus pour produire des mousses et onglistila production en mode discontinu et

en continu.

Il. 2. 1. Procédés discontinus (ou batch)

Le foisonnement en batch consiste a placer unetitggia@onnée de la phase continue
dans un récipient ouvert a pression atmosphérigudaas une cuve fermée de volume donné.
Elle est ensuite fouettée en injectant du gaz diaspirant du ciel jusqu’a I'obtention du taux
de foisonnement souvent maximal. Par contre, |& dé&br n’est en général pas maitrisé et la
quantité d’air incorporé difficile & controler (Bbanet et Trystram, 1992). Les parametres
opératoires dans ce type d’opération sont la ddeébattage et la vitesse de fouettage. Les
travaux de Van Aken (2001) ont montré qu’il y'a witesse optimale de la production de
mousse en discontinu. L'augmentation de la vitedsgitation accélere la formation de
mousse jusqu’a ce qu’il se produise des phénoméderesdéstabilisation par drainage et
coalescence des bulles dair. La réussite de amteration dépend du savoir-faire de
'opérateur. L'inconvénient majeur est le risquecd@tamination microbiologique pendant la
préparation du produit. On trouve des appareilpEmpour élaborer des produits facilement
moussants (blanc d’'ceufs, creme) tels que le bafleatrique ménager, le robot-mixer qui
peuvent mettre en ceuvre des mobiles axiaux, exsemu planétaires mais aussi leurs

homologues industrielles permettant de produireqesitités relativement importantes.

[l. 2. 2. Procédés continus

Généralement, les appareils les plus performanis ceux équipés d’'une injection
continue du liquide et du gaz permettant de coatri@s débits, la pression, la température et
la vitesse d’agitation. A I'échelle industrielléppération de foisonnement est conduite a
'aide de deux principaux équipements : I'échangawurface raclée (ESR) et le systeme

rotor-stator a dents (RS).
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[1.2.2.1. Echangeurs a surfaces raclées (ESRS)

Ces appareils sont apparus dans les années 3tapgmngélation appropriée de creme
glacé apres l'incorporation du gaz. Les ESRs somgl@yés lorsque foisonnement est couplé
a une opération de chauffage (cuisson) ou refregdient (congélation). Il est également tres
utilisé pour le chauffage ou le refroidissement fiid@sles visqueux dans I'industrie chimique.
L'utilisation des ESRs comme foisonneurs industridemeure restreinte par rapport aux
dispositifs RS a dents, bien que leur capacitéagypre des émulsions foisonnées ait été
testée dans de nombreux cas: I'élaboration de reseuds viande et de poisson (Gonzalez-
Méndez, 1990), de fruits et légumes ou de destamtés de type « topping » (Bouaouina,
2005 ; Labbafi, 2006).

L’ESR est constitué de deux tubes coaxiaux (Fig@),l.le produit a traiter s’écoule dans le
tube intérieur qui est mécaniquement agité parotior raxial muni d’'un certains nombre de
lames. Le fluide caloporteur (froid ou chaud) cleca co- ou a contre-courant dans I'espace
annulaire entre les deux tubes. L'ensemble estesdugntouré par un troisieme tube en

matériau isolant pour limiter les dissipations thigues.

Heating medium
Heat =

transfer Bl Product

\,@F: wall
/ / Rotor
/

Blades
rd

Clamp

Cylinder head

Fig. I. 2. Schéma de principe d'un ESR (Labbaf)&0

Les lames permettent un renouvellement continu ldidef en raclant la paroi et évitent
l'encrassement du matériau qui peut réduire leffitt du transfert thermique. Ces
eéchangeurs sont relativement flexibles mais ilsumat géométrie complexe et sont donc assez
colteux et encombrants. Les vitesses de rotatiisées sont souvent faibles parce que d’'une
part, les fluides utilisés sont généralement visguet d’autre part pour limiter la dissipation
induite par les pales racleuses.
L’hydrodynamique des ESRs est tres complexe : lilmoent est modifié par la

présence des lames racleuses qui font appardifiéeedits types d’écoulement. Dumont et al.
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(2000) ont proposé de décomposer I'écoulement gimee laminaire des fluides visqueux
dans les ESRs comme la superposition d’'un écouledee@ouette et de Poiseuille. Les ESRs
génerent des gradients de vitesses au voisinatgeroi ou entre lames et paroi de l'ordre
de 40000 & contre un gradient moyen en absence de lame&06rs' (Dumont et al., 2000 ;
Mabit et al 2003).

11.2.2.2. Systemes Rotor-Stator a dents (RS)

Il est considéré comme le pionnier des systemesmigizes rotatifs a faible entrefer,
La distance entre la partie immobile (stator) ¢teamobile (rotor) est trés faible par rapport a
la dimension du stator. Le systéme utilisé dans&fation du foisonnement est un rotor-stator
équipé de dents. A grande échelle, on distinguesystemes radiaux (Fig. 1.3a) qui sont
généralement employés dans I'émulsification eninarde ceux axiaux (Fig. I. 3b) qui sont

plutét utilisés en préférence dans le foisonnernentinu.

f»:)df;]s eme (b) Systéme axial
\1 \" nnnnhpnnnnnr |
—

—
=

Ef

Fig. I. 3. Schéma de principe des systemes R&@ux et (b) axiaux (Labbafi, 2006 ; Narchi, 2008)

Tout comme les ESRs, la géométrie du RS est compless parameétres géométriques du
systeme RS sont nombreux : les diamétres du rétdu estator, le nombre de rangées de
dents, le nombre de dents par rangée, les dimensies dents, la distance axiale entre les
rangées de dents. Ces systémes sont utilisés @ane-&limentaire, le textile, I'industrie
chimique etc . Dans le domaine du textile, la préidncde mousses séches est opérée dans
ces systemes (Kroezen et al., 1987, 1988). Dalméataire, les RS ont été étudiés pour la
dispersion de gaz dans des formulations simplesgélmann et Windhab, 1999 ; Muller-

Fischer et al 2005) ou pour la préparation d’énounlsifoisonnées (Bouaouina et al., 2005 ;

Labbafi et al. 2005

D’un point de vue qualitatif, la force motrice daidonnement est la puissance dissipée
par I'agitation. Vu leur faible volume utile, lesSRdissipent une quantité élevée d’énergie
dont seule une petite fraction est réellement atile dispersion du gaz, ce qui peut générer un
echauffement de la matrice. Du point de vue perémte du procédé de foisonnement, le

systeme RS est performant dans la dispersion duegazgime laminaire (Kroezen et al,
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1988). Lors de l'opération du foisonnement danssigstemes RS, le temps de séjour est
usuellement plus court que dans le cas des ESRgucerend parfois difficile la
reproductibilité de I'opération dans le cas de arat premieres difficilement foisonnables.
Suivant les modeles du RS, il est possible d’atrerda vitesse de rotation jusqu'a 2000
tr/min et donc obtenir des gradients de cisailldnmaaximaux pour obtenir des bulles de
petite taille. A cause de leurs gradients de digaint élevés, ces systémes sont relativement

couteux en fonctionnement.

[1.2.2.3. Colonne de foisonnement (CF)

Il s’agit d’'un systéeme rotatif mécaniquementtég faible entrefer, ou la distance
entre la partie statique (ou stator) et la partobihe (ou rotor) est faible devant la dimension
du stator. Ce systeme peut étre equipé de diffetgpe d’agitateurs. Il a été décrit et utilise,
pour la premiere fois, par Djelveh et al. (1998upanalyser les aspects fondamentaux du
procédé de foisonnement (Fig. I. 4). Il a fait jetbtde nombreux travaux de recherche dans le
laboratoire. Il a notamment été employé pour lsdonement d’'une formulation du type
fromage frais, de type créeme glacée, viande (Thakd@4 ; Vial et al., 2006) et de type
« topping » (Labbafi, 2006), ou simplement surfdesulations modéles (Narchi, 2008).

1/

Fig. I. 4. Schéma de la colonne du foisonnemerel¢@h et al., 1998).

D’'un point de vue technologique, la CF est conéttude deux tubes coaxiaux
similaire a 'ESR mais sans pales racleuses,. liiepmobile (cylindre ou agitateurs) est

reliée a un moteur qui permet de faire varier l@sge de rotation. La phase continue et la
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phase dispersée (gaz, air) sont injectées a cawcbuwin fluide circule également a co- ou a
contre-courant dans la double enveloppe pour camtf@change thermique ce qui permet de
coupler le foisonnement a un traitement thermiquom@élation ou cuisson). Les parameétres
de controle de lI'opération du foisonnement dan€Resont : la température d’entrée de la
phase continue, les débits gaz/liquide, la vitekagitation, la pression appliquée en téte de la
colonne.

D’'un point de vue hydrodynamique, pour un fluidesquieux quel que soit le
comportement rhéologique du fluide (newtonien ow)pde régime d'écoulement reste
laminaire (Thakur et al., 2004) Le comportemeng&eaulement du systeme CF a été étudié
par distribution de temps de séjour (DTS) en l'albsede gaz (Thakur et al., 2003a). |l est
caractérisé par I'apparition de retro-mélange irtgrar(back-mixing) par 'augmentation de
la dispersion axiale ce qui est favorable du pdatvue foisonnement. L'entrefer joue alors
un role clé sur l'efficacité du foisonnement: plientrefer est petit, plus les forces visqueuses
sont importantes, favorisant ainsi la division dabes. (Djelveh et al.,1998).

En conclusion, la colonne de foisonnement a fadbkeefer est tres flexible et peut étre
adaptée a différentes applications. CF permet,egdcson analogie avec les ESRs, de
conduire simultanément le foisonnement et un weet®@ thermique. En revanche,
I’hydrodynamique dans le systeme CF est plus sinmple dans les ESRs ce qui rend ce
systeme plus facile a extrapoler a I'échelle indel.

Il. 2. 3. Comparaisons de performances entre CF &S

Narchi et al. (2011) ont présenté une étude cortiparaoncernant I'effet du type de
foisonneur (CF et RS) sur le foisonnement des milimodeles newtoniens a base de sirop de
glucose en présence des protéines seériques. PdCIF,lda dispersion est réalisée par une
agitation mécanique a l'aide des pales droites3m@ de diametre et de 65 mm de hauteur.
Pour un méme temps de séjour et a de faible vitdesmtation, le gaz a été totalement
incorporé pour les deux foisonneurs CF et RS. La@mmation énergétique est en revanche
plus importante pour CF. A de fortes vitesses datimt, la colonne équipée par les pales
s’est avérée moins efficace que le RS. Pour cegjudu diametre et de la distribution de taille
des bulles, les auteurs ont montré que les butiesnd toujours plus petites pour la CF que
pour le RS. La distribution reste monomodale dassdeux cas quelque soit la vitesse de

rotation.

Souidi Page 17 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Dans le cas de milieux non newtoniens tels quesdeges blanches (Labbafi et al.,
2005 et 2006) et newtoniens (Narchi et al. 2014 CF muni d’agitateur a pales droites s’est
montrée plus efficace que le RS quelles que stésntitesses d’'agitations. De plus, d'aprés
leurs résultats, la vitesse d’agitation a une arilee plus marquée sur le diametre moyen de
Sauter () avec la colonne de foisonnement CF que RS.

Il. 2. 4. Effet de I'agitateur dans la CF

L’effet de la géométrie de I'agitateur dans la cole a faible entrefer CF pour la
production de mousse en continu a également faiidt d’étude par Thakur et al. (2003a).
Les auteurs ont utilisé deux types de configuratidagitateurs (Fig. 1. 5) pour étudier le
foisonnement d’'une émulsion modéle. IM1 et IM2 o@niprespectivement 7% et 42% du
volume interne de la colonne de foisonnement (CF).

"»\

30 mm

D

f&— 65mm —
N

110 mm

F'\33 mm o
‘?)1

M1 M2

Fig. I. 5. Configuration des agitateurs (Thakualet2003a)

Les auteurs ont rapporté que la configuration prtése un faible encombrement est
plus efficace pour le foisonnement. IM1 favorisencda circulation du mélange entre les
pales du méme agitateur et permet l'incorporatiamel plus grande quantité du gaz en
réduisant en méme temps le phénomene de la coadesd@e plus la figure 1. 6 issue de leurs
travaux montre que le diamétre moyen de Sauteuyr dds bulles en fonction de la vitesse de

rotation est supérieur dans le cas de la configurdi2 par rapport a IM1.
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(a) 200
rpm

(b) 600
rpm

IM1 IM2

Fig. I. 6. Influence de la configuration des agitas et la vitesse de rotation sur la microstrectie la mousse
(Thakur et al, 2003a)

[1l. Conclusion

On retiendra que les produits foisonnés considé@ame « produits allégés »
constituent sans doute un champ d’application pteuepour les industries agroalimentaires
(IAA). Ce sont des produits légers, homogénes dtafme texture. On notera également que
la réussite de I'opération de foisonnement passéapaaitrise de la composition de la phase
continue (liquide, semi-solide) mais égalementecdl la technologie pour la dispersion du
gaz.

Les travaux effectuées au sein de I'axe GePEB @ées Procédés Energétique et
Biosystemes) de [I'Institut Pascal (anciennement tatbode de Gé nie Chimique et
Biochimique jusqu’au % Janvier 2012) et plus particulierement dans |leeadés travaux de
theses de Thakur (2004) et de Labbafi (2006), oist llaccent sur I'effet combiné des
parametres opératoires de la formulation et duguécsur le foisonnement en continu des
émulsions alimentaires. Ces travaux ont permisali@er divers produits complexes (creme
glacé, sauce blanche,...) répondants aux criteresafbdité et de qualité en terme de taux de
gaz, diamétre moyen et la distribution des bulResur conduire I'opération de foisonnement,
divers technologies sont utilisées. Il s’agit d’éufpaur & surface raclée ESRs, d’unité rotor-
stator RS a dents et d’'une colonne muni de pabesepla faible entrefer CF. La technologie

joue un réle clé sur la dispersion et la stabilisatdu gaz. En effet, I'efficacité de
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foisonnement aux mémes conditions opératoirese\anirméme temps de séjour n'est pas la
méme selon que I'on utilise un des trois dispasitités plus haut. Cependant la colonne de
foisonnement CF présente non seulement une coonegimple, elle est en générale
egalement moins énergivore que les deux system@<ERS. Si ce dispositif a fait I'objet de
plusieurs travaux pour étudier I'effet de la foratidn sur le foisonnement, peu de travaux
ont été engagé pour étudier I'effet de la confijarades agitateurs sur I'efficacité de cette
opération. Le but de ce chapitre est de compreridteavers une approche a I'échelle du
procédé, comment la configuration des agitateutsci I'efficacité du foisonnement en
continu (taux de foisonnement, taille et la disttidio de taille des bulles) en utilisant une

formulation modéle.
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B- Matériels & Méthodes

IV. Composition et préparation de la matiere premige

IV. 1. Sirop de glucose

Une solution a base de sirop de glucose déshy(ledteidex IT21, Roquette Freres,
France) a été utilisée comme milieu modele poyrdration du foisonnement. La quantité de
poudre de glucose déshydraté dans I'eau est aj(8dé& 64% mq.) pour avoir une viscosité
désirée.Le sirop de glucose déshydraté a toujours été @japres la solubilisation de
l'ensemble des autres ingrédients (protéines se&sjqueveen 20,...) dans l'eau. Les

caractéristiques du sirop de glucose déshydratérepartées dans le tableau . 2.
Tableau I. 2. Caractéristiques du sirop de gludgshydraté (d’aprés Narchi, 2008).

Spécifications Glucidex IT21
Dextrose équivalent 20-23
D-glucose ~3%
Disaccharides ~7T%
Polysaccharides longs ~90 %

Le sirop de glucose choisi contient un faible tanxdextrose équivalent ce qui lui confére un
pouvoir viscosifiant important. D’autre part, le poentage €levé en polysaccharides a

chaines longues dans le Glucidex IT21 favorise uedleure solubilité de la poudre.

IV. 2. Agents tensioactifs

Les propriétés de surface de la matrice ont étéifirded par I'ajout de 2% mq. des
agents de surface :
- Isolat de protéines de lactosérum (WPI) : I'irdielit commercial utilisé dans cette étude est
le Protarmor 865 et 80 (Armor Protéines, Franceds @rotéines de valeur nutritionnelle
importante, sont supposées dépourvues de lactakeenestiere grasse. Le WPI renferme 85%
de matiere protéique qui contient 75% [#actoglobuline, 6% di-lactalbumine et le reste
sous forme de BSA et d'immunoglobulines. Il estisdicomme agent moussant en formant
des mousses abondantes et stables. L’aptitude isonfeement est souvent attribuée a la

formation des films cohésifs aux interfaces eau-air
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- Tween 20 (Sigma-Aldrich Co., Chemie GmbH, Germaagt le nom commercial du
polyoxyéthyléne sorbitane monolauraBest un agent de surface non ionique a base dseste
d’acide gras aliphatiques, ayant un HLB de 16,# est généralement compatible avec les
autres tensioactifs (Samanta et Ghosh, 2011). Dmrdomaine alimentaire, il est utilisé
notamment dans les cremes glaceés. Le Tween 20mst @our former des mousses seches et

permet de stabiliser les interfaces par des fatEgues (Samanta et Ghosh, 2011).

IV. 3. Préparation du milieu modéle

Le milieu modéle a été préparé sous vide et a teatypé@ ambiante dans un mélangeur
meénager de type Stephan UMCSympak GroupGermany) d’un volume utile de 2,5 L. Une
fois préparée, la formulation est conservée pengdéintou 48h pour favoriser le dégazage et
I'hydratation des protéines. De plus cette périddeconservation permet le développement
des éventuelles interactions entre les protéinks gtolysaccharides.

IV. 4. Dispositif du foisonnement en continu

L’'opération de foisonnement a été effectuée damsltanne de foisonnement (CF) décrite
précédemment. C’est une colonne en acier inoxydetstituée de 3 étages qui peuvent

fonctionner ensemble ou séparément. Ses caraicfeestgeometriques sont résumeées dans le

tableau I. 3.
Tableau |. 3. Caractéristiques du systéme de fomsment
Parameétres Colonne de foisonnement (CF)
Compartiments (ou étages) let3
Diametre du stator 35 mm
Hauteur total 140 et 420 mm
Volume utile 125 et 375 mL
Types d’'agitateurs a pales droites
Nombre d’agitateurs 7et21
Diamétre d'agitateur () 33 mm
Hauteur d’agitateur 10 mm
Largeur d’'agitateur 1 mm
Entrefer entre pales et paroi 1 mm
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Dans notre cas, le foisonnement a été réaliséikesaant un ou trois étages dans le dispositif
(Fig. 1. 7a). L'opération de foisonnement est catelld pression atmosphérique et a
température constante (20°C) a l'aide d’eau glyeali&culant dans une double enveloppe
autour de la colonne. La dispersion du gaz estsg&lpar une agitation mécanique dans la
colonne a l'aide d’'un arbre d’agitation muni de gitateurs a pales droites de 33 mm de

diametre et de 10 mm de hauteur (Fig. I. 7b).

Vitesse de rotation (N)  Cellule de IDI

8 [ | Mesure du couple (T)
I

visualisation
z . z ': :.
Réfrigérante—— Mousse
Camér.
Double Agitateur CCD . N
envelopp ) Microscope a
N contraste de
Mgtjere \ phase —
premiere £) Axe d'agitation mousse Oy
//
| —<— Réfrigérant
P ristalti
ompe péristaltique_j _.—Gaz ©
Fritté Débimetre massique
métallique
a)
!
|
| R=
'l 16.5 mm

b)

Fig. I. 7. (a) : Schéma détaillé de la colonneaisonnement et (b) : Vue de face et de dessusdidteur

La configuration des agitateurs est modifiée enafiat varier 'espacemend)(et I'angle @
entre deux agitateurs successifs. Les différermafigurations qui ont fait I'objet de I'étude

sont schématisées dans le tableau |. 4.
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Les deux phases (gaz et liquide) sont introduégsu€ment a co-courant en bas de la
colonne a l'aide respectivement d’'un débitmetre sispe Brooks Instr. Cq USA) et une
pompe péristaltiguedole-Parmer Instr. Co USA). Le gaz traverse un fritté métallique ayant
des pores de diamétre moyen de 20 um. La vitesggtation () varie entre 200 et 1600
tr/min a l'aide d’'un moteur IK LaborTechnik RE-1&ndis que la mesure du coupl® (
résistant sur I'axe de rotation est obtenu ensatili une jauge de contrainte IK MR-Dka-
Werke GmbhGermany). Le régime permanent est supposé albegtfue la valeur du couple
et la densité de la mousse produite restent caestancours du temps. En pratique, ce temps

correspond a environ 5 fois le temps de séjour aoslonne

Tableau I. 4. Différentes configurations d’agitateu

Configuration Compacte{ =0 mm) | Espacéed =5 mn)

Alignée @ =0°) ’/

i
Décalée ¢= 309 or

V. Caractérisation de la matrice modele

V. 1. Détermination de la densité

La matrice modele est caractérisée par sa masseniple () par simple pesage
manuel : un cristallisoir de 25 mL est rempli parférmulation, arasé, puis pesé. La masse
volumique correspond au rapport du poids de I'étitham sur le volume de cristallisoir. Ces
mesures sont répétées 3 fois pour déterminer uearvaoyenne et un écart-type. La masse
volumique de la matrice liquide est de 1280 Kg/m

V. 2. Caractérisation rhéologique

La matrice modele est caractérisée en termes dergpsétés rhéologigues en mode
d’écoulement l'aide d’un rhéometre a contrainte impos&R (G2, TA InstrumentUSA). Le
rhéometre est équipé d'une géométrie plan-planragneuse de 40 mm de diamétre et d’'un

systeme Peltier pour contréler la température (Fi§). L'entrefer entre la partie mobile et
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celle immobile est fixé a 0,5 ou 1 mm. La viscosieéla phase continug.f est déterminée

dans une gamme de taux de cisaillement entre30@0 §".

Fig. I. 8. Schéma du rhéométre avec un module plam-

V. 3. Détermination de la tension de surface

La tension de surface de la matrice modgleeét mesurée a l'aide d’'un tensiometre
K12 (Kruss, GmbhGermany) utilisant la méthode de la lame de Wftlyeet pendant des
temps assez longs pour atteindre I'équilibre. Laure est effectuée a température constante
et sans dilution de I'échantillon. La lame en platde périmétre défini fixée a un détecteur de
force est amenée vers la surface jusqu’a ce queehesque réagisse (Fig. 1. 9). A partir de
cette force orientée, on détermine la tension diasel La lame et le cristallisoir ne peuvent

étre utilisés efficacement qu’apres un nettoyagtajpgar exemple par flambage au feu.

exnsbon o2 surfacs

Fig. I. 9. Schéma de principe de la méthode de reaedeila tension de surface

VI. Caractérisation du produit foisonné

Pour caractériser la quantité d’air incorporé d#msmatrice nous avons choisi
d’utiliser la fraction volumique de gaz Elle peut également s’exprimer a partir des ngsse

volumiques du liquided ) et de la moussea) :
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& = Vol (Ve +V1) = (pL- pm) pL (I.7)

La masse volumique de la mousse a été détermimde mpport de la masse de la mousse a
la sortie de la colonne sur le volume d’un crigdall (volume 25 mL). Pour chaque condition
opératoire, la masse volumique de la mousse esirge8 fois.
Lorsque I'opération de foisonnement est conduiteégime permanent, la fraction volumique
maximum du gaz (ou a I'entrée de la colonne) eshde par la relation suivante:

gentrée= G/(G+L) (I. 8)
Avec, G et L respectivement les débits volumiquedz et du liquide.
On peut alors définir I'efficacité du foisonnemé¢itff). Il s’agit du rapport entre la fraction
volumigue du gaz réellement incorporée et la feacthaximale incorporable:

Eff = ¢/ eentrée (1. 9)

Pour mesurer la taille et la distribution de tadks bulles, une fraction de la mousse a
la sortie de la colonne est introduite dans unlelleegén quartz placée en ligne sur le circuit de
sortie. Une caméra CCDKéppa Opto-Electronics GmbhGermany) montée sur un
microscope inversé (Axiovert-28arl Zeiss Jena GmblGermany) permet alors de prendre
des images au cours de l'expérience. Le diamétie hldles est le seul parametre
morphologique pour estimer leur dimension carasti@rie. Une fois les diametras)(relevés
a l'aide du logiciel ImagePro+ 4.01 (MediaCyberies;t MD, USA), un diamétre moyen
(dmoy et un diametre moyen en surface dit de Sadtgy gont calculés a partir d'un nombre
(n) minimal de 400 bulles pour chague conditionrafmire :

Omoy = Zdi/n (I. 10)

ds = Zd¥zd?® (1. 11)
Les points expérimentaux de la distribution defietides bulles sont ajustés par une loi
normale permettant d’accéder également au diameébyen des bulles et a I'écart-type en

minimisant I'erreur entre les points expérimentatigalculés.
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C- Résultats & Discussions

L'impact de la configuration des éléments de disiper (tableau I. 4) sur les
performances de I'opération du foisonnement a &téi€ sur la nature de I'’écoulement et la
puissance dissipée ainsi que sur l'efficacité etliribution de taille des bulles. Dans un
premier temps nous utiliserons le WPl comme agamgivactif dans la formulation, ensuite
nous étudierons comment sa substitution par le mw2@ modifie la performance du

foisonnement

VII. Caractérisation du régime d’écoulement

La puissance dissipée pendant l'agitatid?) peut étre calculée a partir du couple de
I'agitateur:

P=27N(T -T,) (1. 12)
Ou Ty et T, représentent les couples mesurés dans la colespeativement a vide et avec la
formulation et N est la vitesse d’agitation. Lagsaince dissipée peut étre adimensionalisée a
'aide du nombre de NewtdXe:

D, N°p,

Pour chaque configuration des agitateurs, le norNlerest fonction du nombre de Reynolds
Re

Ne= SRe“ (. 14)
Dans une configuration avec agitation le nombr&egnolds est donné par :
2
Re= M (| 15)
7

Afin d’obtenir la courbe de puissanddg = f(Rg), nous avons rempli la colonne de
foisonnement (CF) avec la matrice modele et noasigwnesuré le coupld)(en fonction de
la vitesse d’agitation pour chaque configuratioagitateurs. L’évolution du nombige en
fonction duRepour les quatre configurations mentionnées datableau |. 4 est représentée

sur la figure 1. 10.
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Fig. I. 10. Evolution dNe en fonction d&Repour les différentes configurations

Une régression linéaire a permis alors de détemingt # dans la relation (I. 14).
Leurs valeurs sont regroupées dans le tableauNo&ns ques dans cette relation est un
parametre qui dépend de la configuration des agitat tandis que le parametrgpermet de

vérifier le régime d’écoulement. Lorsquesst proche de 1, le régime est laminaire.

Tableau |. 5. Détermination deetf par un ajustement des points expérimentaux deuebeNe = f(Re

Configuration Compacte § = 0 mn) Espacéed =5 mm

o 1,1 o 1,1
Alignée

B 1724 B 2264
(0=109

R2 0,994 R2 0,990

o 11 o 1,1
Avec angle

B 1451 B 1928
(6 = 30°- 459

R2 0,994 R2 0,998

Le tableau I. 5 montre que la valeur dleeste proche de NERe1), quelque soit la
configuration, indiquant que le régime d’écouleméas la colonne demeure laminaire dans
le domaine des conditions opératoires testées dangravail. Dans ces conditions, la
puissance dissipée dans le nombre de Newton dé&qgeiiement du parametfea condition

opératoire fixée. Plug est élevé plus la configuration est énergivorexamen du tableau I.
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5 révele alors que la valeur fleest plus importante pour les configurations espacgie les
configurations compactes. A espacement figeest plus élevé pour les configurations
alignées plutdt que celles avec angle. Du pointwdeénergétique, la configuration la moins
énergivore est la configuration compacte et décgdée 0 mm etd = 30°) pour laquelle la
valeur def vaut 1451.

VIIl. Foisonnement en continu

Les expériences de foisonnement en continu de tacmanodéle ont été effectuées en
fixant le débit volumique du liquide (L) a 30 mLimet en faisant varier le débit volumique
du gaz (G) de 10 a 70 mL/min et la vitesse deimtate 200 a 1600 tr/min. Dans un premier
temps nous nous intéressons a lefficacité du foisment Eff) en fonction de la
configuration des agitateurs ensuite a I'évolutierla microstructure (diameétre et distribution

de taille des bulles) du produit foisonné.

VIIl. 1. Effet de la configuration des agitateurs sir l'efficacité de
foisonnement & G/L constant

L'influence de la configuration des agitateurs I&fficacité du foisonnemertff a été
étudiée pour différentes conditions opératoiresvdr@ation deEff en fonction de la vitesse de
rotationN et pour les géométries compact®s=(0 mm) a différents angles de décalégest

donnée sur la figure I. 11(a).
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Fig. I. 11. Efficacité du foisonnement en fonct@mN et Re pour L = 30 mL/min et G = 10 mL/min. {(a)
géométrie compact® &£ 0 mm) ; (b) : géométrie espac@e=(5 mm)
Dans le cas d’'une configuration compacte, les t@suexpérimentaux montrent qu’a
de faibles vitesses de rotation (N = 200 et 4010ity), I'efficacité de foisonnement vaut 100%
guel que soit I'anglé Au-dela de 400 tr/min, la performance de la aunfation alignéef =

0°) diminue pour atteindre 30% lorsque la vitesse ithign est égale a 1600 tr/min. Par
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contre, lorsque les agitateurs sont décalés, daffté reste proche de 100% méme au-dela de
200 tr/min.

La figure I. 11 (b) compare l'effet de lintroducti d’espacementd(= 5 mm) sur
I'efficacité du foisonnement. L'examen de cetteufig montre que, dans tous les cas,
'espacement entre les agitateurs conduit a unendiron de l'efficacité du foisonnement

guelque soit la vitesse d’agitation.

En conclusion, I'espacement entre les agitateudamement un effet négatif sur
I'efficacité de foisonnement. D’aprés la figurelll, toutes les configurations, exceptées celle
ou les agitateurs sont collés et sont décaldes 0 mm, & = 30°ou 45°), induisent une
diminution de l'efficacité Eff) du foisonnement en fonction de la vitesse detiootaCela
peut s’expliquepar une augmentation de la dépression autouadad d’'agitation quand N
augmente favorisant ainsi la migration des bultdew accumulation dans le centre prés de
'arbre de I'agitation. De plus, le gradient deadiement est généralement faible dans cette
zone ce qui limite la rupture des bulles et favoias formation des poches de gaz réduisant
ainsi l'efficacité du foisonnement. Cependant uglarde 30° entre deux agitateurs collés
semble réduire I'importance de cette zone, favatisinsi la dispersion du gaz dans la phase
continue.

On retient donc que parmi les configurations testiseconfiguration compact® € 0 mm) et
décalée §= 30°) est celle optimale pour I'incorporation totdle gaz Eff = 100%). Ceci est
d’autant plus intéressant que cette configurat&tnn@ins énergivore par rapport aux autres

configurations testées dans ce travail.

VIII. 2. Effet du débit de gaz (G) surEff pour la configuration optimale

La figure I. 12 représente I'évolution de I'efficcdu foisonnement en fonction de la
fraction volumique du gaz a l'entrée de la colomigefoisonnement pour deux vitesses de
rotation 400 et 1600 tpm.
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[ ON=400t/min _ ON-=1600 tr/min |
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Fig. I. 12. Efficacité de foisonnement en fonctadmla fraction volumique de gaz a I'entrée.

On observe sur la figure I. 12, que jusqu’a un oapf/L = 30/30 qui correspond &nirge =
50%, la configuration compacte et alignée a pemfirscorporer la totalité du gazEf(f =
100%) pour les deux vitesses testées. Lorsquealetidn volumique du gaz a l'entrée
augmente au-dela de cette valeygse= 62,5% a 70% (correspondant a un débit volumique
de gaz de 50 a 70 mL/min), I'efficacité du foisomamt diminue quelque soit la vitesse de
rotation. Il est & noter que l'augmentation du télei gaz réduit le temps de séjour dans la
colonne ce qui a vraisemblablement un effet sufid&cité de la dispersion du gaz. Ces
résultats sont en accord avec ceux de Narchi €2@l1). Les auteurs ont mentionné que
guand l'augmentation de la vitesse de rotation ceshbinée a l'augmentation de débit
volumique du gaz, l'incorporation du gaz demeuretigile expliquant la diminution de
I'efficacité du foisonnement par I'effet combinésdierces centrifuges et la distribution locale

du gradient de cisaillement.

VIII. 3. Impact de la configuration des agitateurssur la taille des bulles

La figure I. 13 donne pour toutes les configuradida distribution des tailles des

bulles a une vitesse d’agitation de 1600 tpm. Nausns utilisé une loi de distribution
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normale pour simuler les résultats expérimentaux.cGnstate alors que quelle que soit la

configuration cette distribution demeure monomodale

‘ ©5=0mm;8=0° 05=0mm;8=30°
Ad=5mm; 8=0° 0d=5mm; 8 =30°

distribution (%ohombre)

Diameétre des bulles (um)

Fig. I. 13. Distribution des tailles des bulles pdifférentes configurations : données expérimestésymboles)
et données ajustées par la loi normale (traitsy plom 1600 tr/min.

L’évolution du diametre moyen des bullesydg ainsi que I'écart-type (SD) est
représentée sur la figure I. 14 en fonction de tesge de rotation (N) pour les configurations
compactes (a) ainsi qu'espacées (b). La figure raanie la taille des bulles est indépendante
de la configuration des agitateurs. En effet, laxitre moyen des bulles diminue Iégerement
de 18 a 15 um quand la vitesse de rotation N autgmain 200 & 1600 tr/min. Tandis que,
'écart type demeure a peu pres constant autouB gem pour ces mémes conditions

opératoires.
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Fig. I. 14. Evolution du diamétre moyen (symbolaserts) et de I'écart-type (symboles pleins) ddiebien
fonction de la vitesse de rotation paur 30 mL/min etG = 10 mL/min. (&) configuration compact@<£ 0 mm)
et (b) configuration espacéé£ 5 mm).
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Pour quantifier la performance des agitateurs awlidpersion gaz-liquide nous avons
étudié la relation entre le diamétre de Sautley) et le diamétre maximabga,y) des bulles.
Lorsque le facteur de proportionnalité entre cegxdgrandeurs est égal a 1, le diamétre
moyen des bulles est égal au diaméetre maximal. '&ntrds termes, la fragmentation des
bulles dans la mousse est homogene et leur distmbwst uniforme. Dans notre cas,
I'évolution du diamétre moyen du Sautlkp en fonction du diamétré.x est représentée sur
la figure I. 15. La valeur de la pente entre casxdgandeurs obtenue par la régression linaire
est de 0,63. A titre d’exemple, Zhou et Kresta )3t trouvé un facteur de proportionnalité
dans les cuves agitées et dans les conduites égui@n mélangeur statique est comprise
entre 0,38 et O,7.

40
35 -
30 -
25 -
20 -
15 |
10 ds; = 0.63 £0.02 dya,
0 . . . . . .
0 5 10 15 20 25 30 35 40

dsz (um)

d max (MmM)

Fig. I. 15. Diamétre moyen de Sauter en fonctiomlidmétre maximal des bulles dans la CF

On peut donc en déduire que 'homogénéité de lailalision des tailles des bulles
dans la colonne de foisonnement a faible entrefdr semblable a celle des cuves
mécaniquement agitées. Notons cependant que Habahi(2009) dans le cas des systemes
générant des écoulements chaotiques trouve urufadgeproportionnalité plus grand variant
de 0,80 & 0,86.

VIIl. 4. Foisonnement en continu : Effet de la subitution de WPI par le
Tween 20

Cette comparaison a été effectuée en utilisanbiiguration des agitateurs considérée

comme optimale 6= 0 mm, 8 = 30°). L’étude comparative du régime d’'écoulendans la
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colonne du foisonnement pour les deux formulatiogleles du sirop de glucose a base de

2% mq. des protéines sériques (WPI) et le TweersR8année par la figure I. 16.

-1,0918

y = 1450,6x y=1027,7x 027
R?=0,9937 R? = 0,9864
1000 —
\lﬁ\\-\ W 2% WPI

\E

!ﬁﬂ O 2% Tween 20
100 H

10 ~

Ne

1 10 100
Re

Fig. I. 16. Courbe de puissance pour les deux ftatimns a base de 2% mq. de WPI et de Tween 20.

L’examen de la figure I. 16 révele que le remplagetrde WPI par le Tween 20 ne
modifie pas le régime d’écoulement dans la colofiremnduit cependant a une diminution de
la valeur def3 (1028) indiquant une consommation énergétique falilde par rapport a une
formulation avec WPI.

La formulation avec Tween 20 a fait I'objet de fmgement en continu dans la CF
equipée de la configuration optimale des agitatétoliés et décalés d’'un angle de 30°). La
dispersion du gaz a été realisée avec un débigdidé égal a 30 mL/min et un débit de gaz

de 10 mL/min. Les résultats en termes d’efficastBt donnés sur la figure I. 17.
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0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
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Fig. I. 17. Influence de la formulation siff avec la configuration compacté$ 0 mm) et décalé&fE 30°).

Quand on remplace les protéines sériques par leM&e (agent de surface de faible
poids moléculaire), I'efficacité du foisonnemenattéint jamais 100% et reste faible. De plus,
'augmentation de la vitesse de rotation réduitdpacité de la formulation a base de Tween
20 a retenir le gaz. En effet, lors de la conddie’opération de foisonnement, nous avons
constaté que la densité de la mousse a la sortee @E augmente avec la vitesse d’agitation
en se rapprochant de celle de la phase contingenible qu’il est soit difficile d’'obtenir une
efficacité de foisonnement importante et ce, malgriaible valeur d’équilibre de la tension

de surfaceX 33 mN/m) de cette formulation.
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Fig. I. 18. Influence de la formulation sur le dizine moyen des bulles avec la configuration congpact

(=0 mm) et décalée&d= 30°).

La comparaison des résultats obtenus avec Tweeh|28 WPI sur la taille des bulles

en fonction de la vitesse d’agitation est I'objetladéigure 1. 18. Alors que le diamétre moyen

reste peu sensible a la vitesse de rotation daoaslele la formulation a 2% mq. en WPI, il

diminue sensiblement avec la vitesse de rotatiors de@ cas de Tween 20. Le diameétre des

bulles est de plus toujours supérieur dans le ocasveeen ; I'écart-type est également plus

important. Lorsque I'on s’intéresse a la distribatde taille (Figure 1. 19), on constate que la

distribution de taille n’est plus monomodale maisit@ bimodale ce qui explique la

différence d'écart-type. Il semble qu’il existe um@eraction négative entre la vitesse

d’agitation, le temps de séjour et I'aptitude dueBw 20 & maintenir une cohésion interfaciale

autour des bulles.
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Fig. I. 19. Distribution de taille des bulles avew solution de Tween pour la configuration compact
(6= 0 mm) et décalée&fE 30°) pour N = 400 tr/min.

IX. Conclusion

A la lumiere des résultats, nous avons montré gushfiguration des agitateurs joue
un réle clé dans l'incorporation du gaz dans laspheontinue. Les configurations ou les
agitateurs sont espacés ne sont pas particuliereradaptées au foisonnement. La
configuration compacte alignée n’est efficace dfaiéle vitesse de rotation. Par contre dés
gu’un angle est ajouté entre deux agitateurs,datité de foisonnement augmente. On notera
gue quelque soit la configuration le gradient diesse maximum (en bout de pale) est le
méme a une vitesse d’'agitation donnée. Le gradienitesse ne peut donc pas expliquer ces
différences. Il semble donc que l'aspect distribdé la dispersion du gaz soit amélioré
lorsque les agitateurs sont décalés d’'un angle d@0S le cas présent). Quant a I'espacement
entre deux agitateurs, il a un effet négatif sefficacité par la création d’'une zone ou le
gradient de vitesse est faible et ou la coalescpaagait étre favorisée.

En revanche la configuration des agitateurs ne joae de rdle sur la taille et la
distribution de taille des bulles. On peut donc #red’hypothese que c’est le gradient de
vitesse maximum (constant quelque soit la configuma qui est responsable de la rupture des

bulles.
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Nous avons également montré que la substitutiokVeéd par le Tween 20 modifie
considérablement a la fois I'efficacité de foisomeat mais aussi la taille et la distribution de
taille des bulles. Ces résultats pourraient s'exi@i par la différence en termes de poids
moléculaire du Tween 20 et des WPI qui modifietaitcomportement du tensioactif a
l'interface eau/air.

Les résultats expérimentaux obtenus dans ce chaptrs ont encouragés a concevoir
un dispositif expérimental pour étudier les phénoasede rupture et la dispersion de gaz a
'échelle locale. Par cette étude, nous tenteromscd d’apporter des précisions

complémentaires sur les résultats obtenus dansagetie.
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Chapitre 2 : Echelle locale
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A- Synthese bibliographique

Dans le chapitre précédent, nous avons éetudiéet’eié la formulation notamment la
nature du tensioactif et la configuration des agites sur la taille et I'efficacité de I'opération
de foisonnement. Ces études nous ont permis deenayie la taille des bulles ne dépend pas
de la configuration des agitateurs par contreitatffité en dépend. A I'échelle du procéde, il
est difficile d’expliquer ces différences. Nous agodonc entrepris une étude a I'échelle
locale a la fois qualitative et quantitative polucider le mécanisme de déformation et de
rupture pour les configurations utilisées dansHapitre précédant. Dans un premier temps,
nous présenterons une étude bibliographique stat lde connaissance des phénomenes de
déformation et de rupture des gouttes et/ou dekesowd une échelle locale en régime
laminaire. Ensuite, nous décrirons les appareilagdes méthodes employées pour visualiser
la déformation et rupture des bulles. Enfin, noiscuterons des phénomeénes observés au

cours des expériences.

|. Analyse des mécanismes de deformation et ruptur@es bulles et
des gouttes

Les premiers travaux qui se sont intéressés awammsnes de la déformation et la
rupture des gouttes sont I'ceuvre de Taylor (193341 Portant sur des observations
expérimentales, I'auteur a développé des théones @gécrire le comportement d’une goutte
de I'huile dans des écoulements laminaires.

L’analyse de Taylor est basée sur la rupture totale stipule que lorsqu’une goutte
de diameétral est soumise a une force liée a une agitatiom, fireduit une déformation due a
la composante tangentielle de la force dont l'isiEéndépendra du gradient de tension de
surface ysur la goutte. La composante orthogonale de caiteef induit, elle, une
augmentation de pression sur la goutte. D’apréslofagn régime laminaire, lorsque
l'intensité de cette pression est égale a la pyrasse Laplacey(d), on assiste a la rupture de
la goutte. Cette analyse conduit a la déterminatiom nombre sans dimension appelé le
nombre de Weber (We) ou encore nombre Capillaieg (C

Ca:E (1. 1)
4
Il représente le rapport entre la force qui tendéformer la goutte et celle tendant a la

stabiliser. La déformation est d’autant plus imponté que ce nombre est grand. Si la

Souidi Page 42 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

contrainte qui induit la déformation est de nawisgueuse (régime laminaire), alors, elle est

le produit de la viscosité de la phase contipuet du gradient de vitesge (Taylor, 1934) :

r=ny (1. 2)
Cette contrainte externe sera facilement accesdentes le cas d’écoulement d’élongations
simples mais sera cependant difficile a détermilaas le cas d’écoulements complexes.
Hinze (1955) postule que la rupture se produit quee nombre atteint une valeur
critique : cette valeur donne acces au diametreérman stabledns, taille de goutte au-dela
de laquelle la rupture est possible. De nombreésgges expérimentales ont montré que ce
nombre critique est fonction de la nature de I'éement et des propriétés physico-chimiques

de la phase continue.

I. 1. Déformation et rupture en régime laminaire

Un écoulement laminaire peut toujours étre décoénmmus forme d’écoulements
élémentaires (Figure Il. 1), a savoir un écoulemetdtionnel pur(a) (sans déformation) et
élongationnel pur (cysans rotation (ounyperboliqu¢. En fait, il existe un troisieme type
d’écoulement classique qui est la combinaison dhat&tion et d’'une déformation de méme
magnitude, c’est leisaillement simple (b)Ce dernier type d’écoulement peut étre observé
lors d’un écoulement axial entre deux cylindresxenax (systeme Couette).

Type a b c
d'écoulement Rotation Cisaillement simple Hyperbolique

y

Modele
d'écoulement

Pan
Forme [ \
de la goutte

et/ou la bulle \ 7/‘

Fig. Il. 1. Représentation des différents typesadidements élémentaires en régime laminaire
(d’aprés Dalmazonne et al., 2000).

Dans des opérations unitaires d’émulsification etfaisonnement, on cherche a

favoriser la rupture des gouttes ou des bullese@dgnt, comme indiqué précédemment le
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type d’écoulement influence le mécanisme de ruptuobjectif de cette partie est d’analyser
la relation entre la déformation et la rupture chsmt qu’'une déformation ne conduit pas
toujours a la rupture.

En pratigue, tout écoulement laminaire dans unedwit® peut étre assimilé
localement a un écoulement intermédiaire entreoliEEment hyperbolique et cisaillement
simple. Cependant, I'écoulemeptirement rotationne(Figure Il. 1a) ne conduit pas a la
déformation et donc a la rupture. Dans les deuxeautas, on assiste d’abord a une
déformation de I'objet puis a sa rupture si les @ntes exercées par les forces visqueuses de
la phase continue deviennent supérieures aux foeeshésion de l'interface (Canedo et al.,
1993 ; Rust et Manga, 2002 ; Fradette et al., 206ller-Fischer et al., 2008). En pratique,
la déformation est indispensable pour que la repditrlieu. En revanche, la rupture n’est pas
systématique, méme apres une déformation importanatela rupture d’une bulle dépend non
seulement de l'intensité des contraintes, maisialisstype d’écoulement qui prédomine
(élongationnel ou cisaillement simple). De nombreamteurs se sont intéressés a la
déformation d’'une goutte (Taylor, 1932 et 1934 xCI969 ; Hinch et Acrivos, 1980 ; Grace,
1982) ou d'une bulle isolée (Rust et Manga, 2002ill&t-Fischer et al., 2008) dans un
eécoulement cisaillant ou élongationnel, en présemnceon d’agent tensioactif. La Figure Il. 2
montre une illustration schématique d’'une bulléialément sphérique de diaméttequi se
déforme en ellipse sous une contrainte de cisagifgm

d L //,,/'r\y\/,,\‘ 5
N ,/
_ L\ '

0\

Fig. II. 2. lllustration schématique de la déforimatd’'une bulle de diamétid L : grand axeB : petit axe :
angle d’inclinaison par rapport a I'axe principal.

Le facteur de déformatio® (avec 0< D < 1) nommé aussi paramétre de déformation de
Taylor est défini par:
L-B

D= (Cas de faibles déformations) (1. 3)
L+B

ouD :% (Cas de fortes déformations) (11. 4)

Ou L et B représentent respectivement la longueur du graededdu petit axe de la bulle

assimilée a une ellipse.
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Pour une bulle sphériquB, prend la valeur 0 et quand la bulle est fortentéfibrmeée
par élongationglender body theo)yD tend versl. D’aprés Rust et Manga (2002), pour de
faibles déformationsGa << 1), D est le mieux adapté pour quantifier la déformattangdis
guel/d traduit bien I'état de la déformatiorCa >>1.

D’aprés Cerf (1951) ou encore Chaffey et Brenn®67), une bulle déformée subit
€également un processus d'orientation d’'un amgtains la direction de I'écoulement et cet
angle dépend du nombre Capillaire. En résunéd./d, 0 désignent les facteurs de forme

d’'une bulle ou une goutte dans un écoulement EAsaifRust et Manga, 2002).

[. 1. 1. Cas de faibles déformations : Ca<< 1

Les travaux menés par Taylor (1932) ne concerneatle cas des gouttes faiblement
déformées Ca << 1). Pour les systémes en absence ou en prédenemsioactifs (Taylor,
1934 ; Grace 1982 ; Janssen et al., 1994b ; Guidb,e1999 ; Megias-Alguacil et al., 2005),
la déformation et la rupture dans un écoulemertiskillement simple en régime permanent
sont treés dépendantes du rapport de viscésité

A= (IL. 5)

c

Ourq représente la viscosité de la phase dispersgecelle de la phase continue.

Ce parametre a servi pour prédire la rupture deleddlans un large domaine du
rapport de viscosités. La rupture a lieu si le nmrdapillaireCa dépasse une valeur critique
Ca. Les premiers résultats (Taylor, 1932 et 1934nzHj 1955 ; Cox, 1969) obtenus dans le
domaine de 0,¥ A <1 montre que la rupture de goutte se produit eréigé aD = Ca > 0,5.
Cependant, il existe une forte dépendance entvaléur critique du nombre capillair€#.)
et/ dés que I'on sort de ce domaineidd®e nombreux auteurs (Rallison, 1984 ; Guido ¢t al
1999 ; Guido and Greco, 2001 ; Rust and Manga, 200&gias-Alguacil et al., 2005) ont
ainsi établi des modéles de déformation dans deaditamms proches de celles des dispersions
gaz/liquide ; c’est-a-dire correspondant a defaéses valeurs de.

Le tableau Il. 1 résume les principales contrimgieet relations obtenues pour la
déformation et l'angle d'orientation des gouttes des bulles dans un écoulement a
cisaillement simple et pour différentes solutiome@ou sans tensioactif.
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Tableau Il. 1. Déformation faibl€€a << 1) dans un écoulement a cisaillement simple

Type Déformation et Conditions Commentaires Références
d’'écoulement orientation opératoires
Cisaillement 191 +16 Cas d’'une goutte : - Pour de faibles Taylor, 1934 ;
simple : D DCam (A) 5<#5.<300Pa.sy. déformations, théorie Grace, 1982 ;
10°<1 <10 =0,025 N/m ; de Taylor des gouttes Megias-Alguacil et
appliquée sur les al., 2005
Cas d'une bulle : bulles.
28,6<7%.<290 Pass; Muller-Fischer et
Pour D<0,3 0,02k v, <0,080 al., 2008
N/m
Cisaillement D [ Ca (B) Polymére 1 (goutte): - Goutte ou bulle Taylor, 1934 ; Cox,
simple : 100,2<#73<100,4 assimilée a une 1969 ; Bentley et
l<<1 Pa.s;y = 0,0025 N/m sphére légerement  Leal, 1986; Guido
perturbée et al., 1999;
Polymére 2 (phase - Vérification Rallison, 1984;
continue) : expérimentale et Kennedy et al.,
92,3<7%.<93,1 Pa.s; confirmation 1994;
y=0,0025 N/m numérique Canedo et al.,
1993;
- Bulle dans sirop de
mais sans TA7; = Rust et Manga,
118 et 137 Pa.s 2002
Cisaillement 51 C - Déformation Taylor, 1934;
simple : D cha ©) 5<#%.<300 Pas; limitée sans Grace, 1982
A>>1 Ye = 0,025 N/m éclatement de la
(goutte) goutte
Cisaillement 7 - Orientation des Rallison, 1980 ;
simple : = 4 -06Ca (D) gouttes (Prédiction  Guido et Greco,
A>>1 théorique et 2001;
- Bulle dans sirop de confirmation
mais sans TA : 118 expérimentale) Rust et Manga,
A<<1 nc< 137 Pa.s 2002

Guido et al. (1999) ont étudié expérimentalememéiormation et les parametres de
forme des gouttes dispersées dans une phase eorsous cisaillement simple, les deux
phases étant newtoniennes. lls ont confronté leésaltats a des calculs numériques : la
forme de la goutte prédite par la théorie n’est fosslement identique a celle obtenue par
visualisation optique (figure Il. 3).

shear
direction

Fig. Il. 3. Comparaison entre les formes observé@aleulée d’'une goutte a un capillaire éle@a € 0,3)
(Guido et al., 1999)

Souidi Page 46 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

D’aprés Canedo et al (1993) dans le cas de faitdésrmations, pour un fluide de
viscosité élevée, la bulle s’oriente selon son graxe dans la direction de I'écoulement sous

une forme ellipsoidale (Fig. Il. 4).

78

Fig. Il. 4. Déformation des bulles en cisaillemsimple Ca << 1) (d’aprés Canedo et al., 1993)

[. 1. 2. Cas des déformations élevées : Ca>>1

A de fortes déformations, I'objet déformé n’est pkensidéré comme une sphére
légerement perturbée, mais elle subit une élongatiec des extrémités pointués>> d),
ou l'on assiste parfois a I'éclatement des gouffesmscheidt et Mason, 1961 et 1962 ;
Dalmazzone, 2000). Dans le cas de fortes déformstita théorie des corps minces
« Slender-body theory a été suggérée par Taylor (1964). Dans ce caget’elt assimilé a

une singularité dans un écoulement hyperboliquienadsionnel.

Le tableau II. 2 résume les principales relatiob&oues pour les fortes déformations
et I'angle d'orientation des gouttes ou des budl@ss un écoulement a cisaillement simple.
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Tableau Il. 2. Déformation fort€€a >> 1 ; L >> d) dans un écoulement a cisaillement simple

Type Déformation et orientation Conditions Commentaires Références
d’écoulement
Cisaillement L 4 - Déformation par Hinch and
simple : E [ 34Ca (E) élongation des gouttes Acrivos,
A<<1; Sirop de mais, et des bulles supposées1980 ;
_ -% pas de TA, de forme circulaire en  Rust and
Ca, = 0054 (F) 118<#4.< 137 section transversale Manga, 2002;
Pa.s Stegeman,
2002
Cisaillement L 31Ca% G) Huile 1 et 2 : - Déformation par Canedo et al.,
simple : d a 25 et 85,4 Pa.s; élongation des bulles 1993
A<<1; d’'air dans I'huile de
Re << 1 poly-buténe. Rust and
Pas de TA, - Bulles supposées de Manga, 2002
118<#.< 137 forme elliptique en
Pa.s section transversale
Cisaillement _ A Hinch and
élongationnel: Ca, = 0154 (H) Acrivos, 1980;
A<<1 Stegeman,
2002
Cisaillement n 1 %QACa - Relation non linéaire  Cox, 1969
simple : 6= 2 poreanty ) O entred et Ca;
A>>1; orientation des goulttes ;
Cisaillement 6 = arctan0.359Ca ") (J) Huile let2: - Inclinaison du grand  Hinch and
simple : 25 et 85,4 Pa.s; axe delagoutte etla  Acrivos, 1980;
A<<1 bulle par rapport a celle
du cisaillement Canedo et al.,
Pas de TA, 1993; Rust et
118<#.< 137 Manga, 2002
Pa.s
Cisaillement - Agrégat de gouttes  Maffetone and

1 f
6 = —arctan{t) avec
22Ny

simple dans un avec orientation Minale, 1999

écoulement elliptique
visqueux : =4+ (K
1> 1 (21 +3)191 +16)

Selon Hinch et Acrivos (1980) et Canedo et al. 819 géométrie de I'objet déformé
dans un écoulement a cisaillement simple est @éépdtr la position de I'axe centrale de

I'objet et de son rayon (Figure 1l. 5).
by
W g R
R(0)

/i X
>

=

y = N(x)

Fig. Il. 5. Déformation des bulles en cisaillemsimiple aCa >> 1 (d’aprés Canedo et al., 1993)

Souidi Page 48 15/01/2013



Mémoire de thése AU. 2012/2013

Les travaux de Canedo et al. (1993) sont focakséda mesure expérimentale de la
déformation des bulles d’air dispersées dans dgestd’huile de poly-butene (PB24 et PB32
de viscosités respectives 25 et 85,4 Pa.s) dasyateme de cylindres concentriques de type
couette (Figure Il. 6). Les deux cylindres tournemtcontresens : pour des faibles vitesses de
rotation, il se produit dans I'entrefer une failsleuche stagnante soumise a un gradient de
vitesse. Pour un entrefer faiblédR/R, << 1), le taux de cisaillement est constant et donné
par :

/= (Q,+Q Ry Il. 6
y=@+Q),p (1.6)
Avec Q; et Q, les vitesses angulaires respectivement du cylintesne et externe et,R

correspond au rayon moyen entre les deux cylindres.

2
——
=

é}

Fig. Il. 6. Ecoulement de type couette sous urilésaent simple, vue de section transversale =R05,5 mm,
AR = 9,3 mm (Canedo et al., 1993).

Le comportement des bulles de gaz injecté dangrd'fam a été suivi et photographié en vue
de face et de dessus a l'aide de deux camérasautesirs ont constaté que les sections

transversales « cross-sections » de la bulle $lguticries (Figure Il. 7).

o

- .
e
Fig. Il. 7. Déformation des bulles d'air dans I'euPB24 . = 25 Pa.s) : vue de dessus (x, y) :Gayro0 ; (b)

Ca=3,9;(c) Ca=8; (d) Ca=11; vue de face (x, z)(e) Ca=0 ; (f) Ca=3,8;(g) Ca=6; (g) Ca=11 (d'aprés
Canédo et al., 1993)

Souidi Page 49 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Les images montrent I’évolution de la forme de ldleben fonction du nombr€a.
Canedo et al. (1993) ont observé que plus le no@a@ugmente, plus les bulles s’allongent
et deviennent minces ; en outre, leur angle divaiion par rapport a I'axe diminue, en
s’orientant dans la direction de I'écoulement. Gestien accord avec les prédictions de Hinch
et Acrivos (1980) concernant la forme en « S »algdutte déformée (Figure II. 5) qui est
dépendante de la position et l'orientation de latgodans le fluide. Néanmoins, les vues de
face montrent que les sections transversales dissbsont elliptigues contrairement a
I’hypothese circulaire de Hinch et Acrivos. Il estéressant de noter que l'intensité de la
déformation peut étre prédite par les modeles i6tdal et G) dans le Tableau Il. 2. Par
exemple la relation (G) permet de prédire les tamibexpérimentaux dans le domaine de 0
Ca< 11. La méme démarche est utilisée pour étudigéarmation des bulles dans un fluide
de viscosité supérieure (85,4 Pa.s) : les résudtatssimilaires pour un domaine plus large du
nombreCa (7 < Ca < 48. Dans ce cas également, la relation (G) permeprédire la

déformation des bulles.

Rust et Manga (2002) se sont également intéressgsl@formation d’'une bulle en
régime laminaire sous un cisaillement simple maissdane solution de sirop de mais de
viscosité tres élevée (118 et 137 Pa.s) en l'alesale tensioactif. Pour réaliser leurs
expeériences, ils ont utilisé un dispositif a bangagalléles nommé également dispositif de
Taylor qui génere un écoulement de cisaillemenfpkmLes bulles d’air sont injectées a
laide d'un systéeme seringue-aiguille. A l'aide d'usysttme de caméras, la forme,
I'orientation et la déformation des bulles ont gtévies et photographiées. Ainsi les auteurs
ont montré que pour des valeursie 0,94 correspondantlad = 32, il n’était pas possible
d’atteindre la rupture des bulles ni pendant laibesment ni durant la relaxation. D’apres
leurs résultats, pour 0,02 Ca < 7,1 les bulles restent sphéroidales et la tramseéntre les
faibles déformations décrites par I'équation (Aplfleau Il. 1) et les fortes déformations
décrites par I'équation (E) (Tableau Il. 2) estabge.

Muller-Fischer et al. (2008) ont mené des étudas seulement sur la déformation
mais aussi la rupture des bulles d'air sous unillgsgnt simple. Deux types de fluides
newtoniens (sirop de glucose et huile de silicamg)été utilisés comme phase continue. Pour
I'étude expérimentale, ils ont utilisé un systemeyge couette (Figure Il. 8 a). Dans ce cas,
le cisaillement est généré uniquement par la miatiu cylindre interne de diametre 117,5
mm et de hauteur de 250 mm, fabriqué en polychtode vinyle (PVC). Tandis que, le
cylindre externe de 141 mm de diameétre et 300 mimadéeur, en plexiglas est immobile.
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cross-section

Spring

Observation

# (" window1 ¢ Mot;)r
Shearing Zone — .\ L‘

Particle

Ty, onn = R + (Ro-Ry)/2 Spring

a) b) =
Fig. Il. 8. Vue de dessus du systéme (a) coueltie) & bandes paralléles (d’aprés Miiller-Fischexl.e2008)

Les auteurs ont également utilisé un autre dispgsitr le suivi de la déformation et
la rupture des bulles: il s’'agit d'un systeme andms paralleles (Figure 1. 8(b)). Il se
compose de deux bandes métalligues qui se déplacgatr de plusieurs rouleaux. Le
mouvement des rubans est commandé indépendammexiepa moteurs au moyen d'un
ordinateur de contrble. Ainsi en utilisant I'anaysd’images, il est possible d’ajuster le
mouvement du ruban afin de maintenir la bulle oldse@ la position voulue. Par conséquent,
la déformation de bulle cisaillée peut étre obsenavec précision. Les bulles sont
photographiées avec une caméra CCD. Les bullassdai placées entre les deux bandes en
utilisant une seringue appropriée. Le comportendest bulles isolées cisaillées ou relaxées
est visualisé dans un écoulement en régime lareir(&ig. II. 9). La figure Il. 9a montre
I'évolution de la déformation des bulles dans cgtéye. Il apparait que des que la contrainte
de cisaillement est exercée, la bulle subit unerd&ition transitoire lui permettant de passer
de sa forme sphérique a sigmoidale avec des exé®pointues (images 1 a 5) via une forme
elliptigue. Dans le méme temps, le grand axe dwrilie s’aligne de plus en plus dans le sens
de I'écoulement (0° ¥ < 45°). L'état ou la bulle est sous un cisaillemmennstant est
caractérisé par un alignement et une déformatiorimade (image 5).Lors de l'arrét du
mouvement des bandes, les bulles se relaxent (87&§¢ et I'angle d’inclinaison s’approche
de nouveau a 45°. Les auteurs ont montré que leepsas de relaxation est

approximativement I'inverse de celui de la défoiinrat
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Fig. Il. 9. (a) Déformation (images 1-5) et relazat(images 6-9) des bulles dans un écoulemenisdédlement
simple (bandes paralléles ; sirop de glucose 11&60x 107, y = 10,5 &) ; (b) : Paramétre de déformatibret
l'orientation des bulles a différen®a (d’aprés Muller-Fischer et al., 2008).

La déformation maximale sous contrainte constantalenement des bulles a différerta

sont représentés dans la figure Il. 9b. Il resdertette figure que 'augmentation du nombre
Caengendre 'augmentation de la déformatipnalors que I'angle d’orientation tend vers 0°
pour les fortes contraintes de cisaillemé®d € 38). Dans ces conditions, la forme sigmoidale

et les extrémités pointues des bulles devienneptugeen plus prononcées.

l. 1. 3. Rupture : Ca = Cac

Une déformation ne conduit pas toujours a la r@ptuorsque c’est le cas on distingue
deux types de rupturedivision binaire ou « total break-up »qui forme deux gouttes
semblables et éventuellement des petites goutteflitea, et larupture aux extrémitésu
« tip-streaming »gui forme en général de fines gouttelettes (TableaB).

Tableau Il. 3. Rupture de gouttelettes sous difféa® conditions d’écoulement
(selon Rumscheidt et Mason, 1961 ; Dalmazonne, 2000

Mode d’écoulement Conditions Type de rupture

a) Cisaillement simple  Gradient faible ; - — 5.
A faible W S s S

b) Cisaillement simple  Gradient élevé ; . 73
) faible ) - & - (57

d) Ecoulement A faible — —

hyperbolique o - O =

Les principales conclusions concernant la ruptesegbuttelettes dans un écoulement du type
cisaillement simple (Grace, 1982 ; Bentley et L4886 ; De Bruijn, 1993) ont été résumées
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par Janssen et al. (1994a) dans la Figure Il. #&teCigure décrit I'évolution du nombfea

en fonction du rapport de viscosiké
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Fig. 1. 10. Rupture des gouttelettes en écoulerdertisaillement simple (d’aprés Janssen et a8449

On constate gu’'indépendamment de la nature de tareufbinaire ou par extrémité)
plus le rapport de viscosité entre deux phases fabte plus le capillaire critique
correspondant a la rupture de I'objet est grands Pécemment Miiller-Fischer et al. (2008)
ont étudié la rupture des bulles isolées dansuidefiINewtonien dans un systéme couette sous
cisaillement simple. D’apres les auteurs, la rupte fait par extrémité en donnant naissance

a des bulles filles de petites tailles, qui s’or@r a leur tour dans le sens de cisaillement
(Figure II. 11).

Fig. Il. 11. Bulles d’air avant et au moment dedpture dans un cisaillement simplex(1,96.10 ; Ca. = 33,7)
(D’aprés Miller-Fischer et al., 2008)

Walstra (2003) a reproduit un diagramme de staébidjénéralisé a tous les types
d’écoulements bidimensionnels (Figure Il. 11). Gahmme est établi en régime laminaire
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pour différentes valeurs du parametre Ce parametre permet d’étendre I'analyse de la
déformation et rupture a des écoulements réelagsont ni purement cisaillants ni purement
élongationnels. Quand=0, I'écoulement est un cisaillement simple et iltvd lorsque
'écoulement est élongationnel pur (hyperboliquel régime d’écoulement peut étre

intermédiaire c'est-a-dire 0 << 1.

10 -

0.1
104 102 1 102

Fig. Il. 11. Diagramme de stabilité d’une bullegnutte soumise & un écoulement laminaire, le parame »
mesure le taux d’élongation (d’aprés Walstra, 2003)

A l'aide de ce diagramme, Walstra (2003) a montré lgurupture d’'une goutte isolée
est favorisée lorsqué< 1 et quandu est faible, mais aussi lorsque I'écoulement tees v
I'élongation pure ¢ —1). On constate que la rupture est impossible=siO et/ >> 1, mais
gue lintroduction d'un faible taux de caractéreorgationnel (0,1 - 0,2) entraine une
réduction substantielle dea;, lorsquei << 1 (cas des bulles). On note plus globalement que
le nombreCa; est plus petit dans un écoulement hyperboliqguedauns celui de cisaillement
simple. De plus, dés que> 0,5, il n'y a plus la limitation due a la visié@gsde la phase
dispersée pour dés>> 1.

Il. Effet des tensioactifs

Les agents tensioactifs jouent des rbles tres vatans le processus de dispersion
liquide-liquide, gaz-liquide. Certains effets comifabaissement de la tension de surface ou
tension interfaciale sont bien identifiés, mais $eeffets sur la déformation et la rupture des

gouttes ou des bulles par exemple sont peu étudiés.
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[I. 1. Impact sur la dispersion et la coalescence

Les agents tensioactifs sont indispensables p@pedsier deux phases non miscibles : huile
dans eau (H/E), eau dans huile (E/H), air dans(8#t). Quand un tensioactif s’adsorbe a
l'interface d’'une bulle ou d’'une goutte, il se prddune réduction de la tension de surface ou
interfaciale facilitant ainsi la dispersion d’'unbgse dans l'autre. Le processus de transfert
d'un tensioactif de la solution vers l'interface bebjet (goutte ou bulle) comporte deux
étapes : une dynamique (transfert vers cette aue)f et l'autre qui correspond a
'accumulation et au réarrangement des moléculesedte interface aboutissant a la valeur a
I'équilibre. On notera que les opérations d’émidation etde foisonnement se déroulent
souvent pendant la phadgnamique de transfert du tensioactif a I'interfdca présence de
surfactants permet également de stabiliser I'objeréduisant la coalescence par I'effet de
Gibbs-Marangoni (Dalmazonne, 2000 ; Walstra, 2003).

!
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Fig. Il. 12. Schéma de l'effet Gibbs-Marangoni deux gouttelettes qui se rapprochent pendant I'sifiadtion.
(d’aprés Walstra, 2003).

Comme le montre la Figure Il. 12, lorsque deuxdsiée rapprochent, l'interface se
dilate et I'adsorption de tensioactif diminue (éf@@bbs). Au point le plus proche entre les
deux bulles, I'objet n’est donc pas totalement @vtipar le tensioactif pour étre saturé (Fig.
Il. 12a). Il existe alors un gradient de tensidaxiia surface de bulle entre la zone dilatée et la
zone voisine qui va entrainer un réarrangementnu@écules adsorbées (Fig. Il. 12b). Ce
réarrangement induit un écoulement du liquide tha {effet Marangoni) et éloigne ainsi les

deux bulles ce qui contribue & la diminution dedalescence (Fig. 1l. 12c).
[I. 2. Impact sur la déformation et la rupture

L’effet d’'un tensioactif ne se résume pas a I'abasent de la tension de surface ou
interfaciale et a la prévention des phénomenesodiescence. La figure Il. 13, montre une
illustration d’adsorption de molécules tensioadied’interface d’une goutte. Ces espéces par
leur mobilité aux interfaces et leurs propriétéscdbésion et de viscoélasticité de surface
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entrainent I'apparition d’'un gradient de tensionsdeface et par conséquent la déformation

progressive jusqu'a la rupture.

e PR
- protéine
Qg
~a a‘\ ~‘ & Surfactant

|
déformation

%

.. v
n%n

~ l o
"

Fig. Il. 13. Représentation schématique de I'dféetsorption compétitive des protéines et des stafas sur la
déformation et la rupture des gouttes (Wilde, 2000)

D’aprés Koshy et al. (1988), Stone et Leal (199@hssen et al. (1994b) et Walstra (2003), la
déformation d’'une goutte sous l'effet d’'un gradiede tension de surface, génére un
déplacement du tensioactif sur la surface de ltatgela région de forte concentration vers la
région de faible concentration favorisant aingidpture par extrémité. Cependant dans le cas
d'un cisaillement simple, De Bruijn (1993) a déméntjue la rupture des gouttes par
extrémité ne se produit qu'a de faibles concemnat{ou diluées) en tensioactif. En revanche,
Eggleton et al. (2001) montrent par simulation nuqu& qu’en présence du tensioactif dans
un écoulement élongationnel, la rupture par exténdies gouttes reste le mécanisme
prépondérant quelque soit la concentration en deansf L'effet de la concentration a
I'équilibre sur la rupture de la goutte par extréEnast représenté sur la figure Il. 14.

(a) (b)

el TR TR PR N NNPU HEPR SO NP B
0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

7
A

Fig. Il. 14. Evolution de la forme sphéroidale dgbutte jusqu’a sa rupture par extrémité : (dldai
concentration; (b) agrandissement de la formeadarémité de la goutte représentée en (a); (cg fort
concentration (Eggleton et al., 2001)

D’aprés les auteurs, pour de faibles concentrationdlux convectif tangent a la surface de

goutte est créé, induisant ainsi une région diater appauvrie en tensioactifs (centre
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eéquatorial de la goutte : z = 0) et une zone riehemolécules tensioactives proche des
extrémités de la goutte (Fig. Il. 14a). Par conségula tension de surface au centre de la
goutte demeure proche d'une interface exempte dsio@ctif qui oeuvre contre la
déformationtandis qu’au niveau des extrémités de la gouttegHaion de surface est réduite,
ce qui favorise la déformation et facilite la rugt@en petite gouttelettes filles. L’augmentation
de la concentration ne modifie pas fondamentaleeemtcanisme de déformation mais agit
par contre sur l'intensité de la déformation dbile des gouttes filles (Fig. Il. 14c).

Dans le cas des interfaces faiblement saturésg¢kepce du tensioactif peut favoriser
la rupture méme a de faibles contraintes (Stege@Q0%). A I'oppose€, Janssen et al (1994b)
ont rapporté que la rupture des gouttes, en dess®uda concentration micellaire critique
(cmg en émulsifiant, nécessite des contraintes delleis@nt beaucoup plus élevées par
rapport a celles au dessus declac Dans le cas des interfaces fortement saturées, la
déformation et la rupture peuvent étre entravéed gifet de Gibbs-Marangoni (Janssen et
al., 1994b ; Stegeman, 2002).

Pour ce qui concerne l'influence du type de terdifa Williams et al. (1997) ont
rapporté que I@-caséine(protéine flexible) favorise la formation de coashmultiples qui
améliore I'élasticité interfaciale. En revanches lprotéines globulaires telles que fa
lactoglobulinea concentration élevée (supérieure a 0,1 g/l)rfsent la formation d’un film
tres rigide autour des gouttes, qui peut ceuvretreda rupture. Il faut cependant noter que la
cinétique d’adsorption de la molécule tensioactiéeend du mode de transport diffusionnel
ou convectif de ces molécules (Janssen et al., ll9®Btegeman, 2002), de l'isotherme
d’adsorption(Stone et Leal, 1990), et de la solubilité de I'agémulsifiant (Janssen et al.,
1994b, Milliken et al, 1994, Stegeman, 2002).

En conclusion, il est difficile de savoir dans deehesure la plupart de ces résultats
peuvent étre appliqués aux bulles qui correspondamt domaine dé trés faibles{ << 1)
non couvert par ces travaux. On peut cependantoseppgue le mode de rupture
indépendamment de la migration des protéines eesuiface des bulles soit la rupture par
extrémité (élongation puis rupture). En revanctes, g'informations existent sur la cinétique
d’adsorption des protéines et de I'évolution duapaétre « excés de surface/>en mg/m).
Cette grandeur correspond a la quantité des me®dehsioactives adsorbées par unité de
surface de bulle ou encore a la concentration doeail tensioactifs pour former une

monocouche ou une multicouches de protéines.
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lll. Effet des propriétés rhéologiques

Il est important de tenir compte de I'effet de h&ologie du fluide sur la déformation
des bulles. D’apres la définition du nombre cap#la pour un fluide Newtonien,
'augmentation du gradient de vitesse conduit@if@nution de la taille de goutte ou la bulle.
Cet effet n’est pas toujours vérifié lorsque lacesité du fluide diminue (cas des fluides non
newtoniens) quand le gradient de vitesse augmente.

Un autre paramétre qui intervient dans le mécanidenaupture est le caractére élastique du
milieu continu et de la phase dispersée. La majads travaux expérimentaux sur la rupture
dans des fluides viscoélastiques concernent dedetgités et rarement des bulles. Par
ailleurs, le cas des gouttelettes viscoélastiques s fluides newtoniens est le plus fréquent.
Mighri et Huneault (2001) ont étudié dans un syst&ouette transparent les mécanismes de
déformation et rupture des gouttes a caractereameevt et viscoélastique dans un fluide
newtonien (Figure Il. 15).

Dans un fluide newtonien sous l'effet de la comti@ide cisaillement une goutte de
caractére newtonien (Figure Il. 15a) se déformgmssivement dans le sens de I'écoulement
(image 3). L’augmentation de la contrainte entraigalement I'étirement de la goutte (image
4) qui finit par se rompre en donnant naissance dirges gouttes satellites (image 5). Par
contre, pour une goutte élastique (Figure Il. 18bjsque la contrainte de cisaillement
augmente, la goutte se déforme d’abord dans le dmiti¢coulement (images 2 et 3), puis
dans le sens perpendiculairement (image 5). D’apess auteurs, la différence de
comportement observé entre les deux cas peut @iée ra 'augmentation des contraintes

normales par rapport a celle tangentielle en railsocaractere viscoélastique de la goutte.

Ca=00

- dy =08 mm [

moten

e
e

-
Ca=55
—

_ . o
y  /
(a) X! direction de I’écoulement (b) X: direction de I’écoulement

Fig. Il. 15. Déformation d’une goutte (a) newtomer{. = 4 ;o = 0,015 N/m) et (b) viscoélastiquex 1,3 ;y =
0,003 N/m) dans une matrice newtonienne a différemix de cisaillement (Mighri et Huneault, 2001)
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On peut également citer les travaux de Migler (2000) 'auteur a étudie, par
cisaillement simple, la déformation d’'une goutteceiélastigue dans une matrice newtonienne
a caractére viscoélastique : le fluide de Bogesly(pmethylsiloxane, PDMS). Le rapport de
viscositél entre deux les phases étant égal a 0,6. Il a dmante dans le cas de faibles
gradients de cisaillement et pour des gouttes itdefdiameétre, I'alignement des gouttes se
fait dans la méme direction que I'écoulement. Tamglie pour les gouttes de grand diamétre
et a fortes contraintes, I'élongation des gouttes fait dans la direction normale a
I'écoulement. Ce dernier phénomene est di a liélaside la phase dispersée. Des résultats

similaires ont été obtenus par Levitt et al. (1996)

V. Comportement d’une bulle dans une dispersion galiquide
concentrée

Lorsque la fraction volumique du gaz devient imaote, les interactions bulles-bulles
ne sont plus négligeables et sont susceptiblesatkfier les mécanismes de déformation et
de rupture. En effet lorsque la fraction volumicgie la phase dispersée est importante la
coalescence dynamique est favorisée. Cependagdance de tensioactifs permet de réduire
ce phénoméne (Dalmazone, 2000 ; Walstra, 2003).elmsf la nature et la taille du
tensioactif influence sa migration a l'interfadeest donc difficile d’estimer sa concentration
a cette interface (par rapport a celle de I'équeljlpendant I'opération de dispersion. N'ayant
pas acces a cette valeur, les auteurs utilisentesbuda valeur correspondante a I'équilibre
pour estimer le nombre capillaire. En effet, la pitgles travaux sur le foisonnement utilisent
I'approche fondée sur un nombre Capillaire critiqiag dans le cas d’une bulle isolée pour le
cas des dispersions concentrées. On peut citerdeaux de Balerin et al. (2007), sur le
foisonnement en continu d’'un milieu modéle (sir@pgliucose) dans un systeme rotor/stator.
Les auteurs suggerent gu'il suffit de corriger iscusité de la phase continue en fonction de
la température pendant I'opération de foisonnenpmmir estimerCa.. Cependant, cette
hypothése ne peut pas étre généralisée, car lasmdognée a partir d’'une phase continue
newtonienne pendant I'opération de mélange, présamicomportement viscoélastique, donc

la viscosité apparente change en fonction de éssé d’agitation.

Janssen et al. (200Dnt étudié la rupture des gouttes dans des émulglafis)
concentrées. La phase dispersée étant de I'huiilidene, tandis que, la phase aqueuse est
composée d’'un meélange de constituants. Lors désfeeision de I'huile de silicone dans la

phase aqueuse, les auteurs ont remplacé la viscdsitla phase continue par celle de
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I'émulsion pour estimer I€a.. Les auteurs ont repris la courbe de Grace (1@EB2)ique a
celle représentée sur la figure 1l. 10 avec un nen@apillaire et un rapport de viscosité
modifiés :

Ca =r,alo (I.7)

A=n,ln., (1. 8)
OU 7em €t 7Jem SONt respectivement la contrainte exercée parulgion et la viscosité de
I'émulsion. Les auteurs ont précisé qu'il existefacteur 100 sur la valeur @&, par rapport

a celle donnée par Grace, pour une fraction volumig la phase dispersgégale a 70%.

Djelveh et al (1998), Hanselmann and Windhab (1989)i que Thakur et al. (2003a,
2003b et 2005) et Labbafi (2006) ont opté pour deenarche similaire dans le cas du
foisonnement en continu des émulsions alimentainesstimant une viscosité apparente de la
mousse par une mesure de couple pendant I'opér&ms auteurs ont montré gGe. reste
relativement indépendant des conditions opératgied., G pour une formulation donnée,
mais qu’il dépend fortement de la formulation deplease continue. Les valeurs Ga;
estimées sont souvent comprises entre 0,4 et 1f@netion de type de I'émulsion employée
(Labbafi, 2006). Thakur et al. (2004) et Labbaflp@6), ont utilisé I'analogie de couette
virtuelle pour estimer le gradient moyen de cisailént et la viscosité de la mousse a la place
de celle de la phase continue. D’'aprés les autéardépendance d€a. a la formulation
s’explique principalement pour deux raisons : liéste de I'élasticité de la phase continue ne
sont pas pris en compte dans I'expression du no@bsede plus, la tension de surface est
une propriété a I'équilibre, alors que ce sont pegpriétés de transport (dynamique) qui
devraient intervenir dans le processus de la raptua méme constatation a été faite par
Edward et al. (1991).

Le processus de rupture des bulles dans des matisaékes reste mal compris par
analogie au cas d’émulsions concentrées (MasonibsttB, 1997 ; Janssen et al., 2001 ;
Mabille et al., 2003). Deux raisons principales Bkmt expliquer cette rareté: tout d'abord, le
taux de vide élevé de la phase dispersée dansdesses conduit a de trés fortes interactions
dynamiques entre les bulles qui affectent a leur k& distribution de taille des bulles, ce qui
rend tres difficile le transfert de connaissance égsais sur les bulles isolées aux mousses.

Deuxiémement, la viscosité dynamique de la phagedgas les mousses est trés faible, par
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conséquent, la déformation de bulles sous l'adtieria contrainte visqueuse de la phase

continue ne conduit pas immédiatement a la ruptasebulles.

Golemanov et al. (2008) ont effectué une étude raxe@tale sur la rupture des bulles
dans des mousses chargées en deux étapes cores¢kiry. 11. 16). Durant I'étape 1, la
mousse est cisaillée dans un rhéométre a contramtéaux de cisaillement imposé(e)
entrainant la rupture des bulles. Ce qui se tragait 'augmentation de la contrainte du
cisaillement a taux constant ou la diminution duxtale cisaillement a contrainte constante
parce que la contrainte de cisaillement d’'une nmugsaillée est inversement proportionnelle
a la taille moyenne des bulles. Pendant la secétagee, la mousse est cisaillée graduellement
des taux de cisaillement élevés aux taux faiblesds pouvoir caractériser son comportement

rhéologique.

Ry, =730 um

Fig. Il. 16. lllustration de la rupture des bultBane mousse chargéex 92%) sous un cisaillement simple dans
un rhéometre (d’aprés Golemanov et al., 2008)

Les contraintes de cisaillement, induisant la regtes bulles dans les mousses stabilisées
par différents tensioactifs, sont indépendantetady de vide { > 90%) et de la viscosité de
la phase continue. Ces contraintes sont expriméele p@mbreCa; qui vaut 0,40. En outre,

il 'y a pas de rupture observée des bulles dawsdeour(R) = 1R/ o < 7, . Deux types de

rupture ont été déterminés. La rupture lente (up&e de minutes) a lieu quand 5 a 10% v/v

des bulles sont soumises a une contrainte delersa&iht: 7(R) =7R/0 > 1, . Tandis que la

rupture rapide (quelques secondes) s’est prodaihdb0% v/v des bulles sont soumises a

des contraintes de cisaillement moyenrg®R) = 1R/ o > 1, . La cinétique de rupture dépend

largement de la polydispersité des bulles. De itelarupture rapide a été favorisée quand la
mousse était polydisperse plutbét que monodispéme.auteurs ont conclu qu’'a cause des
interactions entre les bulles voisines, la rupties bulles dans les mousses est beaucoup plus

facile comparée a celle d'une bulle isolée dandfluide newtonien sous un écoulement

cisaillant (Figure II. 17).
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Fig. Il. 17. Représentation schématique du prosedsuupture dans les mousses concentrées cisaillée
(D’apres Golémanov et al., 2008)

L’effet important d’interaction entre les bulles peut pas étre expliqué par le simple
remplacement de la viscosité de la phase contidaes(le cas d’'une bulle) par celle de la

mousse, mais est plutét lié au phénomene d'ingi@leépillaire de la rupture.

V. Conclusion

La rupture d’'un objet (goutte ou bulle) peut étrerdé par le nombre Capillaire,
lorsque cette opération est conduite en régimenaind. En effet, ce nombre permet de
rassembler I'effet de parametres tels que la terdgosurface, la viscosité et la contrainte de
cisaillement sur la rupture d’un objétes parameétres de formB,(L/di) et I'orientation €)
des bulles ou des gouttes sont souvent exprimésnetion du nombre CapillaireCg@). Dans
le cas de faibles déformation€g << 1), I'objet est assimilé a une sphére légereémen
perturbée sans subir d’éclatement et son orient&icconfere une forme ellipsoidale. Tandis
gue pour de fortes déformation€a >> 1), I'objet subit une forte élongation avec des
extrémités pointues et il est assimilé a une sargél dans un écoulement élongationnel
bidimensionnel. Ainsi, les relations établies et parameétres de forme ou d’orientation et
le nombreCa sont non lin€aires. La revue bibliographique defgant montré que la rupture,
le plus souvent par extrémité, dépend de la coratiort, la solubilité, mais aussi de la nature
du tensioactif. Le caractére élastique des deuggshmfluence également la déformation de
l'objet. Par ailleurs, comme nous avons présentépemier chapitre la forme et la
configuration des agitateurs influence le taux abiporation du gaz c’est-a-dire
indirectement la fréquence de rupture alors quseli&affectent pas la taille moyenne des
bulles. Notre objectif est donc de mieux expligesreffets observés a I'échelle du procédé. I

s’agit d’étudier a I'échelle locale la déformatida I'air, un milieu élastique, dans un liquide

Souidi Page 62 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

newtonien. De plus, cette étude permettra de canddenanques de données expérimentales

pour la dispersion gaz liquide dans le domainead®ed rapport de viscosité.
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B - Matériel et Méthodes

VI. Systemes de déformation/rupture des bulles

VI. 1. Formulations

Les formulations pour I'étude des mécanismes derneftion et rupture des bulles
sont les mémes qui ont été utilisées pour la coadie I'opération du foisonnement en
continu. Leurs compositions ainsi que leurs étajfgepréparations ont été déja citées dans le
chapitre 1.

VI. 2. Appareillage de visualisation de la déformabn/rupture des bulles

Une colonne transparente en plexiglas de 470 mhadteur et de 35 mm de diamétre
externe a été concgue et utilisée pour étudier lilgnent et la trajectoire des bulles au sein de
'écoulement (Figure II. 18a). La colonne est mudien moteur d’agitation de vitesse
variable (10 a 1600 tr/min). Afin d’étudier 'influnce de la configuration des agitateurs, des
agitateurs transparents du méme type et de mémeti@que ceux utilisés dans le chapitre 1
ont été congues (Figure Il. 18b). En outre, la woé peut étre équipée d’'un deuxieme
cylindre interne transparent de 31 mm de diamétre tant que rotor) pour obtenir un
dispositif de type Couette (Figure Il. 18c).

L’objectif étant d’étudier la déformation et la tupe des bulles a contrainte imposée
dans un écoulement de type cisaillement simplel Que soit le systeme utilisé, une boite
rectangulaire transparente est montée autour delémne. Afin d’éviter la diffraction de la
lumiere due a la forme circulaire du cylindre cditete est remplie avec la méme solution
gue celle utilisée dans la colonne. Les bulles dat injectées dans I'entrefer d’épaisseur 2
mm entre les deux cylindres a la température artdgisau moyen d'une seringue (KD
scientifique, USA) reliée a un tube capillaire dengetre interne 180 mm (Postnova Analytics
GmbH, Allemagne). L’ensemble du dispositif est &élgar une source de lumiére continue
de 500 W (Shanghai Xiang Lamp & Industrial Co, @)in

Les bulles sont photographiées et les imagesesoagistrées au moyen d’'une caméra
JAI-Pulnix GigE (Edmund Optics Inc., USA) a 150 gea/s avec un mode d’exposition via
un manuel d’obturation présélectionné. Cette caneétaportée a environ 1 x 1 ou 1 x 4

d’agrandissement (Binning mode). Dans le but d’@oné les performances d’acquisition
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d'images, nous avons également utilisé une autreé@arapide de type Fastcam SA3 120K

(Photron, Japon) qui offre une résolution 1024 R41Meéga-pixel et peut fonctionner a 2000

images/s.
N
I Gaz + liquide
Caméra CCD n
E Source de
o IZI lumiére continue

—
| I P

T

ol
3 Gaz  gycteme capillaire ‘/
gy o8
Liquide ‘,zé?
Ri
R / »>
a) b)
N
==
Gaz + liquide
Caméra CCD :
! Source de
:|:| o ! lumiére conlinue
Gaz Systéme capillaire
—
Liquide
eanmﬂ‘e
c)

Fig. Il. 18. Schéma du systeme transparent (vifaa® pour : (a) la visualisation de la trajectales bulles en
fonction de la configuration d’agitateurs transpiseet (b) une configuration type. ; (c) visualisatde la
déformation et rupture des bulles

Pour étudier 'effet de la configuration, la colonest équipée avec les pales transparentes
dans les différentes configurations étudiées (Table 4) dans le chapitre 1. Pour mémoire,
ce sont les configurations compactes alignée oaléécet espacées alignée ou deécalee. |l
s’agit ensuite de visualiser les écoulements génpe¥ les différentes configurations et
enregistrer des séquences montrant les trajecteirda rupture de bulles pour diverses
vitesses d’agitation.

Le systeme Couette est, quant a lui, utilisé darmit d’étudier la rupture des bulles a
taux de cisaillement constant. Afin de détermimediameétre initial de la bulld, une image

est prise au repos du systeme et le facteur deecsiom de pixel en micromeétre a été
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déterminé par I'intermédiaire d’une distance conenie deux points sur le cylindre interne.

Il faut également mentionner que toutes les budlesliées sont plus petites que I'entrefer
(ecouettd €ntre les deux cylindres et leur diametre initéahpli cette condition 0,25€oyete< d

< 0,4e.uette AU COuUrs de Nos expériences, nous avons prisdewerifier que les bulles ne
soient pas en contact avec les parois des cylindessimages des bulles sont enregistrées a
différentes vitesses de rotation N; l'objectif étda déterminer la valeur minimale du taux de
cisaillement correspondant a la rupture de la b@@mme I'entrefer entre les deux cylindres
Eouette €St faible par rapport au rayon du cylindre inteRn(ecovette/ R = 0,12), la rotation du

cylindre interne crée un écoulement de type Cowetbe un taux de cisaillement constant
donnée par la relation suivante:

27BN . 9)

(S

couette

y:
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C- Résultats et Discussion

L'approche expérimentale de la dispersion d’aimsd matrice newtonienne modéle
est divisée en deux parties. Dans un premier tempss allons nous intéresser a I'aspect
qualitatif de la dispersion. Il s’agit d’étudiemifluence de la configuration des agitateurs sur
la trajectoire, la déformation et la rupture deddsulu sein du milieu modele. Ensuite, nous
allons utiliser un systeme couette pour la détertiinades parametres critiques (contrainte
de cisaillement, le nombre de capillaire critiquejrespondant a la rupture des bulles. Enfin,
nous nous intéressons a l'effet de la substituti@WWPI par le Tween 20 sur les mécanismes

de déformation des bulles.

VII. Dispositifs expérimentaux (Aspects qualitatifset quantitatifs
du comportement des bulles)

Dans la continuité de I'étude a I'échelle du prac@désenté dans le chapitre 1 et pour
mieux comprendre le mécanisme de la dispersionadi @n a visualisé la déformation, la
trajectoire empruntée et la rupture des bulles 'de bous l'effet de la contrainte de

cisaillement dans les différentes configurations.

VII. 1. Impact de la configuration des agitateurs ar la dispersion des bulles
d’air (aspects qualitatifs)

La dispersion de l'air pour chaque configuratioragitateurs pour les mémes
conditions opératoires a été analysée qualitatimenies résultats sont donnés sur la figure
[I. 19. Comme le montre cette figure, quelque Bodonfiguration, les bulles de gaz subissent
d’abord une élongation puis une rupture par exti€kdip- streaming» que nous analyserons

plus en détail ultérieurement.
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Alignée Décalée

Compacte

Espacée

Fig. Il. 19. Visualisation de la dispersion deslémidans les différentes configurations d’agitatd@tansparents :
@:(0=0mm,@=0°; (b):(6=5mm,@=0°; (d):(c): (6 =0mm,g=30° et ¢ =5mm,d = 30°.

Si maintenant on examine l'effet des configuratiaes agitateurs transparents, on
constate que pour celle compacte et alignée (Fidl9a), la bulle subit une déformation
uniqguement dans un faible volume de la colonnestutre le bout de pale et la paroi interne
de la colonne. Cette déformation est due a la aoné de cisaillement appliquée sur la bulle
dans cette zone. Ensuite la bulle déformée sdigfe de I'écoulement du liquide sans se
déplacer dans le reste du fluide. On peut égaleptes®rver une rupture par extrémité lorsque
la bulle quitte la zone cisaillée. L'ajout d’un espment § = 5mm) entre deux agitateurs
consécutifs que se soit dans le cas d’'une configaralignée (Fig. Il. 19b) ou décalée (Fig.
II. 19d) semble avoir un effet négatif sur la dispen. Cet espacement ceuvre contre la
déformation. Car en raison d’'absence de gradiemisdéllement les bulles se relaxent dans
cette zone. Par conséquent la dispersion des bediesléfavorisée dans cette zone. Ces
phénomeénes peuvent expliquer la faible efficagitéoessonnement de ces configurations (Fig.
l. 12 b).

Par contre, pour la configuration de la figurelBc, c’est-a-dire celle qui est compacte
mais décalée d'un angle de 30° entre deux agiftsuccessifs, on observe un effet
remarquable sur la déformation et la dispersion loldges. En effet, cette configuration
engendre des nouvelles déformations supplémentaiessa I'angle. Les bulles subissent une

déformation dans I'entrefer entre les agitateuls @@aroi de la colonne mais également dans
Souidi Page 68 15/01/2013



Mémoire de thése AU. 2012/2013

'espace que crée l'angle entre deux agitateursessifs. De plus, les bulles occupent tout
I'espace de la colonne, elles ont donc une trajecparticuliere engendrée par I'angle de 30°.
On notera que I'ajout d’un espacememt=(5mm) entre deux agitateurs consécutifs décalés
d’un angle de 30° (Fig. Il. 19d) a un effet négatif la rupture des bulles en raison d’effet de
relaxation des bulles par manque de contraintesaélement dans cette zone.

Dans les configurations alignées, la bulle aprée 8bumise a la contrainte de
cisaillement dans I'entrefer entre les pales d&gihs et la paroi de la colonne suit la ligne de
courant sans aucune autre déformation. Par cofgs@men du déplacement d’'une bulle
isolée dans le cas de la configuration compacteléetlée (figure Il. 20) montre une
trajectoire bien définie de la bulle de sa déforomjusqu’a sa rupture. La figure 1l. 20a
montre la forme de la bulle & proximité de la zdeecisaillement. Ensuite la bulle déformée
est attirée vers I'espace dans I'angle entre lex @gitateurs (Fig. Il. 20b). Dans cette zone,
la bulle subit une élongation supplémentaire (Rig20c). Finalement on assiste a la rupture
par extrémité et la naissance des bulles filleg. (Fi 20d).

Fig. Il. 20. Trajectoire détaillée d'une bulle Bel(ligne blanche pointillée) a une vitesse detimtalonnée (200

tr/min) dans le cas de la configuration compacteatie: (a) bulle presque sphérique a proximitéadele, (b)

déformation lorsque la bulle se rapproche de beyiale, (c) déformation importante dans la zoredi€angle
de décalage, (d) rupture de la bulle mere en bfilles.
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L’étude qualitative montre que la configuration dagitateurs ne modifie pas la
contrainte de cisaillement appliquée en bout de pal une bulle, ce qui peut expliquer le
diametre moyen des bulles reste indépendant deriigaration des agitateurs (Fig. 1. 13,
chapitre 1). En outre, pour la configuration oudg#ateurs sont espaceés, I'espace entre deux
agitateurs, ou la contrainte de cisaillement efidavoire nulle, peut piéger une fraction de
gaz. Par contre, I'ajout d'un angle de 30° rédenhsiblement les zones mortes dans la
colonne et favorise également la division des budiece méme a faible vitesse de rotation.
Un tel comportement peut expliquer 'efficacitéldeconfiguration décalée avec angle de 30°

qui conduit a l'incorporation totale du gaz (FiglRa).

VII. 2. Etude quantitative, détermination du Capilaire critique Ca.

Dans la présente étude, notre attention est d'gimmtde sur la détermination dig
dans un écoulement de cisaillement simple en faigarer 2 de 10° & 10°. La démarche
expérimentale consiste a observer en fonction gédase d’agitation, la déformation jusqu’a
la rupture d’'une bulle isolée non confinéb< equettd placée dans I'entrefer entre les deux
cylindres du systeme couette transparent. A tie®@einple nous avons reproduit les images
obtenues pour une bulle isolée, une dispersiordiss et un milieu foisonné sur la figure Il.
21.

!

Fig. Il. 21. Images du mécanisme dep«streaming» des bulles dans le systéme couette a 300 tr(aji’'une
bulle isolée en fonction du temps, (b) dans unpeat&on de bulles et (c) formation d’'une moussaréindes
bulles confinées.

La figure Il. 21(a) montre la déformation jusqua Hupture d’'une bulle isolée en
fonction du temps a une vitesse d’agitation don{3®® tr/min). L’examen de cette image
montre que le mécanisme de dispersion est la migiar extrémité ou #p-streaming »

Notons que I'augmentation de la vitesse d’agitatienmodifie pas ce mécanisme. La figure
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Il. 21b montre pour un ensemble de bulles que laurappar extrémité reste toujours le
mécanisme dominant et surtout que les bulles fitlesun diameétre bien plus petit que la
bulle mere. Enfin, on observe que la taille dedelsutonfinées est réduite par des ruptures
successives, produisant une dispersion de bulles @aphase continue. Dans ce cas, la
fraction volumique du gaz) de la mousse produit par la dispersion de buledépasse pas

10% et le diametre de bulles filles est beaucoup pktit que I'entrefer.

Nous avons alors calculé le nombre de capillaifque correspondant a la rupture

d’'une bulle a une vitesse d’agitation donnée et avxmmparé nos résultats avec ceux donnés

par différents auteurs sur la figure Il. 22.

i A Nos données (rupture par extrémité des bubble) B Grace 1982 (rupture par extrémité de gouttes)

I . . . -

| Grace 1982 (Ajustement de rupture totale de gouttes) O Golemanov et al 2008 (rupture de bulles en mousse)
I — Calbmanntr at ol 3008 (rimnra da gnnitas an amnioinnt N rara 10 frmmira infola da oonagh

i & Gokmanov et al 2008 (ruprure de gouties en emulion) #. Grace 1982 (rupture fotake de gournes)
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Fig. 1l. 22. Evolution du nombr€g, des bulles (symboles vides) et des gouttes (syaslmikins) sous un
cisaillement simple, en fonction du rapport de estEsi. (A) tip-streaming des bulles (Souidi et al., 2012); (
tip-streaming (Muller-Fischer et al, 2008); rugtwans un cisaillement simple)(des bulles dans de la mousse
(e > 92%) et 6) des gouttes en émulsiop ¥ 80%) de Golemanov et al. (20088) (ip-streaming des gouttes et

(*) rupture totale des gouttes par Grace (1982).

L’examen de la figure Il. 22 montre que la valexsp@&imentale d€a; obtenue dans
notre cas demeure constante proche de 0,5. Céttar et proche de celle obtenue par Grace
(1982) dans le cas de la rupture pdaipsstreaming» des gouttes isolées dans un milieu
(phase continue) de viscosité 4,5 a 280 Pa.s. dtdarecMuller-Fischer et al. (2008) pour la
dispersion de l'air dans une phase continue desit#s 58, 97 et 290 Pa.s, indiquentGa
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de 40. Cette difféerence peut étre expliquée paatimportant de la viscosité de la phase
continue (1,1 Pa.s, dans notre cas). Notons égateque les valeurs déa. de notre étude
sont proches de celles de la rupture des bullesudamousse (Golemanov et al., 2008).

VII. 3. Comparaison entre le diamétre critique «d. » et le diamétre moyen
des bulles

L’objectif dans cette partie est de comparer lendise moyen des bulles obtenues
pendant les expériences de foisonnement au diaroétigue obtenu a partir du capillaire
critigue. Pour un taux de cisaillement donné, &dtre critique des bulles en dessous duquel

il n'y a pas de rupture est donné par I'expressiovante :

d = 2Ca!C

v

Les valeurs de dno» des bulles sont représentées poury,., avey,.le taux de

(II. 10)

cisaillement en bout de pale de I'agitateur, dgmeuel’expression suivante :
_27RN

max
€

(1. 11)

L’évolution du diametre critiquée, en fonction du taux de cisaillement) est reportée sur la

figure 1l. 23 et comparée avec le diametre moyeur ghacun des agitateurs mais aussi pour

un systéme couette.

I
-

{%6 b 4 §
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Fig. Il. 23. Diamétre moyen des bulles vs tauxidaittement. ¢) =0 mm,0 =0°; @) 6 = 0 mm,0 = 30° ; QA)
8=5mm,0 =30°; (+)d =5 mm,0 = 0° et @) couette métallique. La ligne continue correspand
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L’examen de cette figure montre que, pour des dailthux de cisaillementy(< 400 &), le
diametre moyen est inférieur au diametre critigly@y(<< dc). Ce qui peut paraitre surprenant
sauf si on admet que la rupture se fait par extéénin effet, dans ce cas, les bulles filles
peuvent avoir des diametres bien plus petits quaulee mere. Au fur et & mesure que le
gradient augmente, on assiste a un rapprochemest égalité entre le diamétre moyen. Les
bulles méres sont donc dispersées jusqu’a atteleddeametre des bulles filles. Au-dela de
1200 §', le diamétre critique théorique continue & diminomis le diamétre moyen reste
insensible au gradient de cisaillement et deviepeseur au diameétre critique. Ce constat
suggere qu’il y une limite a I'application de ldaton du capillaire critique en fonction du
gradient de vitesse et que des phénomenes de ceabessont peut-étre apparus dans la

colonne.

VIII. Comparaison des WPI et du Tween 20 sur la défrmation et
la rupture des bulles

VIII. 1. Effet sur la déformation

La déformation d’'une bulle est décrite par deur@paux parameétres qui sont D et le
rapport L/di. Rappelons également que ces paramél@pendent a leur tour du nombre
capillaireCa, de la concentration en tensioactif mais égalerdantapport de viscosité qui
dans le cas du gaz est trés faible<1). Rappelons que par notre dispositif, nous poav
générer des bulles ayant des diamétres initiasxtet, 30& d; < 950 um, ce qui correspond
a 0,15< d/e < 0,475 ou e est épaisseur de I'entrefer. La solutitiisée est le sirop de
glucose dont sa viscosité varie dans l'intervall@<10° < A < 1,93x10° en fonction de la
concentration en Tween. Pour effectuer cette étndas avons fait varier le pourcentage
massique du Tween 20 de 0 a 2% en utilisant la ngatution de sirop de glucose que celle
utilisée avec le WPI. Dans un premier temps, naams généré des bulles d’air dans cette
solution et nous avons étudié leurs déformationfeation du nombre de capillaire (Fig. Il
24).
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Fig. 1. 24. Evolution dd en fonction du nombre Ca pour différents rappoetviscosités ) al =
1,93x10°; () 4 1,2%10'< 1< 1,5¢107; (x) 41,%10'< A< 6,4x10" et (<) 44 = 6,3%10".

La figure Il. 24 montre que pour de faible nombre chpillaire Ca <1), D est
proportionnel au nombre capillaire. Ce résultateesaiccord avec celui de Taylor. Au-dela de
Ca =1, le D varie légérement pour atteindre 0,76hd@a atteint 4,5. Nos résultats sont en
accord avec ceux de Muller-Ficher (2008), bien lgugomaine du rapport de viscosité utilisé
par ces auteurs soit différent (£1®'< A < 6,4x107) par rapport & notre travail£1,93x10
%). Il faut noter que les auteurs ont utilisé unpdistif similaire avec celui utilisé dans ce
travail. Il semble donc que dans ces intervalledef@armation soit indépendante du rapport de
viscosité. Nos résultats sont moins en accord agag de Rust et Manga (2002) méme s’ils
suivent la méme tendance. Cette différence peetliég a I'utilisation d’'un appareil différent
par ces auteurs.

La figure Il. 25 représente I'évolution du parareede déformatioh/di en fonction du
nombre capillaire. Rappelons que, selon la théssiender-body», cette mesure n’est valable

gue pour les fortes déformations (Ca>>1).
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------- I/a=3,45.Ca”0,5 (Hinch & Acrivos, 1980)
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Fig. Il. 25. Evolution deL/d; en fonction du nombre de capillaire pour un domain rapport de
viscosités :§) a4 =1,9310°; () 41,2%10'< A< 1,5¢10"; (x) 4 1,%10'< 1< 6,4x107; (...) at <<1
et(--)a2,0kx10'< A< 7,0810"

Dans le cas de nos expériendes; varie de 1 a 4,4 lorsque le nombre de capillaire
passe de 1 a 4,5. Ces valeurs restent faibleapport aux données de Rust et Manga (2002)
et Miller-Fischer et al (2008). Cette différence npaii étre due a la différence entre les
tailles initiales des bulles et leur confinement.difet le rapport de diametre initial des bulles
sur I'épaisseur de I'entrefer est tres faible (8,&7d/e < 0,23) par rapport a notre cas (0,15
<di/e< 0,475). Ce rapport semble jouer sur le paraniétiegour les fortes déformations.

Nous avons également appliqué sur nos résultatériexgntauxL/di =f(Ca) un
modeéle du type loi puissantéd=kCa" de Hinch et Acrivos (1980) et Canedo et al (1993).
Par ailleurs, nous avons effectué la méme démanobieles résultats expérimentaux de Rust
et Manga (2002) et Muller-Fischer et al. (2008) lgaméme modéle. Les coefficiemset k
ainsi obtenus sont donnés et comparés avec celautigs cités ci-dessus dangddeleau .

4.
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Tableau Il. 4: Comparaison des valeurs de n etémls dans ce travail avec celles de la littérature

ModeIeLollgi ti/le(ng]wssance. K n R
Nos résultats 2,24 0,49 0,94
Modéle de(ll-ggg)h et Acrivos 3.45 05 i
Modéle de Canedo et al. (1993) 3,1 0,43
Rust et Manga (2002) 5,19 0,34 0,89
Mdiller-Fischer et al. (2008) 3,25 0,40 0,92

Comme le montre le tableau II. 4, la valeumdagans notre cas est en accord avec les
valeurs données dans la littérature. Par contoeratante k est sous estimée par rapport aux

résultats de la littérature. Cependant l'incerétuglr I'estimation d&k est grande dans la

mesure ou il est déterminé par I'extrapolation’delbnnée a l'origine.

VIII. 2. Déformation et rupture en présence de tengactif

VIIl. 2. 1. Cas du Tween 20

Nous avons présenté sur la figure Il. 26 la variatie la déformation D en fonction
du nombre de capillair€a pour les concentrations en Tween 20 de 0,01 a 2%.

1
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Fig. II. 26. Déformatiordes bulles en fonction du nombre de capillaire GpaA = 1,6410°%; ( ) ad=
1,53x10°; (0) ad = 1, 4x10° et (3) & = 1,3x10°
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On remarque sur la figure Il. 26 qu’en présencé&ween 20 et dans le domaine du Ca
étudié, le facteuD suit la méme tendance que celle observé en I'absdacTween 20.
Cependant le facteur de proportionnalité pour &blds déformations (BCa) et la valeur
limite (= 0,9) pour les forte déformations ne sont pas |émes avec ou sans Tween 20.

Quelle que soit la concentration en Tween, aucuptire n’est observée.

Par ailleurs, la figure Il. 27 montre la variatide D en fonction du pourcentage de
Tween pour différentes valeurs de nombre capilldisedéformation diminue d’abord avec la
concentration en Tween 20 (<0.2 % mg.) puis D augena nouveau avant de se stabiliser

pour une concentration massique en Tween 20 supérée 0,5% quel que soit le nombre

capillaire.
1
0,9 -
0,8 - ke 4
uﬁ Eé G il
3 e
Q07 4
~ R
n R
Q e B ¢
06 %
&
§ - Ca2
0,5 @ Ca4
A Cab
0,4 T T T T T T T T T 1
0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2
% Tw20

Fig. Il. 27. Variation de D en fonction du pourcagé massique en Tween 20 a nombre de capillaico@stant

Ce résultat montre que la déformation ne peut paguament étre expliquée par le
nombre capillaire. En effet a Ca constant, on deassister & une déformation constante ce
gui n'est pas le cas. Il semble donc que la rémartdu tensioactif sur l'interface doit jouer

également un réle sur la déformation des bulles.
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VIII. 2. 2. Comparaison entre le Tween 20 et les ptéines sériques WPI

La substitution des WPI par le Tween 20 n’a pasnpged’obtenir un produit foisonné
dans la CF. L’absence de rupture lorsque I'onsdtilce denier tensioactif dans le systéme
couette peut expliquer ce résultat. Dans la figure8, on représente la comparaison de

I'effet des WPI et du Tween 20 sur la déformaties dulles.

1
0,9 -
Ca, [
08 - WP o\,
0.7 - -— TN T . N
=~ : A AA
@ 0,6 - - A‘&é’i N A L
3 = d
3 05- at
N A \
" 0a | B 4 2
Q A
03 - & A‘;
02 - A
, A
- A‘ AE © A 2% WPI
01 _ 2a YA A A2% Tw20
0 ™ o 4ﬂ
[l I I
0 0,5 1 1,5 2

Ca

Fig. Il. 28. Comparaison entre Tween 20 et WPIllgswéformation et la rupture d’'une bulle en fonatau
nombre capillaire

En effet, la figure Il. 28 montre qualitativemertt quantitativement que les deux
molécules ne participent pas de la méme facordaftamation et & la rupture des bulles bien
gu’elles soient utilisées a la méme concentratiassigue (2%) : dans un cas I'augmentation
du nombre capillaire conduit a la rupture ; daasitfe, la déformation augmente sans jamais
obtenir de rupture. Lorsque les WPI sont utiliséles,bulle commence a se déformer
progressivement avec l'augmentation du nombre Gquja ce qu’elle atteigne la limite de
déformation et finisse par se rompre a un nombpédlaae qui correspond aGa. (Ca 10,5).
Au-dela de Cg la bulle mere continue a générer des bullessfidela déformation D reste
constante proche de la valeur 0,6. Ce phénoménpasaté observé dans le cas du Tween
20, malgré que ce dernier ait permis d’abaissettefioent la tension de surface
comparativement aux protéines sériques. Cette wdtsam laisse penser que la répartition des

molécules tensioactives sur la surface d’'une léjfgend de leur nature.
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Afin de comprendre pourquoi l'utilisation de Twe2@ ne conduit pas la rupture des
bulles, nous avons tenté de déterminer la vitessgsdrption et la concentration surfacique
de Tween 20 par I'équation de Szyskowski (relatibnl2) (Samanta et Ghosh, 2011).
Ensuite de les comparer avec celles de protéinggueé. La rareté des données dans ce
domaine nous a conduit a utiliser les données dibjesnpour les constituants de ces
protéines B-caséinef-lactoglobuline, BSA). Dans le cas des tensioactda-ioniques (cas
de Tween 20), la variation de la tension de suréacéonction de la concentration est décrite
par :

Y= - RT/,In(1+K.C) (ll. 12)

Cette équation est obtenue a partir des équatiaaisatption de Gibbs et Langmuir
ol /» est la concentration surfacique (mdl/ou en mg/m), K, représente le taux relatif
d’adsorption (mYmol ou %mg.) des molécules tensioactives a I'éopailety, est la tension
de surface sans tensioactif. Pour déterminer cemmgdres nous avons utilisé les résultats
expérimentaux de la tension de surface en fondelta concentration (C) lorsque C < Cmc.

La figure 1l. 29 compare les points expérimentalgesix obtenus par le modele.

Tw 20 (% mq)
0 0,5 1 1,5 2 25
0708 1 1 1 1

0’07 ] A Nosrésultats ——eq. Szyskowski

0,06
0,05 -
0,04 -

A
A " AA
0,03 -

0,02 w \ \
0 0,05 0,1 0,15 0,2

[Tw 20] (mol.m®)

Tension de surface (mN/m)

Fig. Il. 29. Evolution de la tension de surfacefamction de la concentration en Twathi{c= 0,1%p/p
ou 0,0082 mol.r)
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Les valeurs de ., et K| sont déterminées en minimisant un critére quaglratientre
les valeurs expérimentales et celles données panddele. Les valeurs de ces deux

parametres sont données dans le tableau II. 5.

Tableau Il. 5. Paramétres d'adsorption de tw2@néefface air/eau

Tensioactif K, I (mg/nt)
(E‘é"fg\‘/azlg 3,75¢10° m¥mol 3,12
B-Caséiné? 1,7310° % mq. 2,7
BSA®@ 1,38<10° % mq. 2,1
B-Caséine® - 2,75
B-lactoglobuling® - 1,7

@ Graham et Phillips (1979) : interface eau/air
® Courthaudon et al., (1991a et 1991b) : interfacghesle

Graham et Phillips (1979) ont étudié les isotherrd&gisorption des différentes
protéines a linterface eau/air. Parmi ces pro&iman retrouve lap-caséine, le[3-
lactoglobuline et le BSA qui font partie des WPbutthaudon et al. (1991a et 1991b) ont
étudié l'adsorption compétitive entre les protéin@scaséine, -lactoglobuline) et les
surfactants non ioniques (a savoir le Tween 20)indetface eau/huile. Les auteurs ont
déterminé également des valeurs/dede ces composés. Les valeurs de Kl calculées par
Graham et Phillips ne sont pas exprimées dans &sea® grandeurs que nos valeurs, il est
donc difficile de les comparer avec les valeurceldravail. Pour ce qui de la concentration
surfacique/ ., on constate que nos valeurs dans le cas de TwesnrQoroches de celles
obtenues par Graham et Philipps (1979) et Courthraetial. (1991) pour les constituants des
WPI. Pourtant l'utilisation des WPI conduit a ungture des bulles, phénomene que nous
n'avons pas observé avec le Tween 20. Nous ne psugonc pas attribuer I'absence de

rupture au facteuf, .

IX. Approche théorique sur le transfert et la distribution du
tensioactif (TA) sur la surface d’'une bulle

Comme nous l'avons mentionné précédemment, I'édlmor d’'une mousse en continu

résulte des interactions entre les parametres doépé et de la formulation. Parmi les
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ingrédients de la formulation, le tensioactif jour role essentiel a la formation et la
stabilisation des films de liquide formés entre bedles de gaz. En effet méme a faible
concentration les tensioactifs ont la propriétés@elsorber aux interfaces favorisant ainsi la
rupture des bulles. De plus, les résultats obtelams notre travail ont montré que la nature
méme des tensio-actifs joue un role essentiel tEmphénomenes de rupture. En effet la
substitution de WPI par le Tween 20 a permis d'sdei fortement la tension de surface sans
pour autant provoquer la rupture des bulles. Datiertas de figure, la seule diminution de la
tension de surface n’explique pas le phénomeéne ugune aux extrémités que nous
observons. En effet, il a été clairement montrésdin littérature (Stone et Leal, 1990 ;
Milliken et Leal, 1994 ; Eggleton et Stebe, 198ygleton et al., 2001 ; Stegeman, 2002) que
ce mécanisme de rupture tres particulier n'existemyprésence de gradient de tension
superficielle a I'interface gaz-liquide. Ces gradgede tension-superficielles sont causés par
une répartition non uniforme des tensio-actifsrédrface.

Pour comprendre ce phénoméne, nous allons doncintéxssser de plus prés a la
répartition des tensio-actifs sur la surface d'uméle soumise a une contrainte de

cisaillementy . On considerera ici que la concentration € tensio-actifs de la phase

continue est uniforme. Dés que la bulle est géndades la phase liquide, les tensio-actifs
migrent a l'interface. En l'absence d’écoulemeritgeur une bulle de tres petite taille) la
forme de la bulle est sphérique et la répartitios tle@ceurs a l'interface est uniforme (figure
Il. 30a). En présence d’'une contrainte de cisaietnla bulle se déforme (figure Il. 30b). De
plus, les tensio-actifs adsorbés a l'interface engwvers les extrémités de la bulle ou ils vont

s’accumuler, faisant ainsi chuter la tension sugieife dans cette région (figure 1l. 30c).

yr

Extrémité
flux

O
47-
yr \ 0
O (P C(0:0) = C,
@ ® ©

Fig. Il. 30. Représentation schématique du compuate des TA sur la surface d’'une bulle soumis a un
écoulement de cisaillement : (a) bulle en reposd@bormation de la bulle sous I'effet du gradidatvitesse (c)
transfert du TA vers les extrémités de la bulle.

Le bilan local de tensio-actif a l'interface mettam jeux la concentration surfacique
en tensio-actifI" est donné par I'équation suivante :
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. or
DO -0 (Tv)+ jue = 37 (113)

Transfert de/vers

Diffusion Convection la phase continue Accumulation
O.D
A
| - |
| :; |
| |
|
| |
I |
1 e - - I
—————— >

Fig. Il. 31. Bilan de TA sur un élément de surfdeda bulle

Il permet de mettre en évidence la compétitiomeelat transport par convection des particules
a la vitessev, qui tend a créer des gradients pres des polehé@louge sur la figure II. 31) et
deux autres phénomeénes qui au contraire s’opp@skntormation de ces gradients. Ce sont
la diffusion surfacique (fleche verte) et I'écharmy@c la phase continue (fleches bleues). I
est important de préciser que les phénomeénes miEfdraentre la phase continue et I'interface
peuvent se faire dans les deux sens : de la pludimwee vers I'interface (adsorption) si la

concentration interfaciale est inférieure a la @mation d'équilibrel’,, ou dans le sens

inverse (désorption) si la concentration interfici@st supérieure a la concentration
d’équilibre.

Pour une couche monomoléculaire de tensioactikpréssion cinétique d'adsorption-
désorption est donnée par :

Jagg =PBC (T, —T)—al (1. 14)
En tenant compte de (ll. 14), I'équation (II. 1&vient :

or
D0 —-0,.(Tv,) + BC.(F, -T)-al =5 (1.15)
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Avec Cs la concentration en TA dans la couche de liqualesgacente a l'interface (molf
I' la concentration surfacique locale (mdlym Ds le coefficient de diffusion surfacique
(m?/s), v; la vitesse tangentielle du liquide & l'interface/$), o coefficient de désorption s
et B coefficient dadsorption (fmol.s). On peut remarquer qu'a Iéquilibre

thermodynamique a linterfacej(, = €@ =T,,), I'expression de (ll. 14) se reduit a

I'expression de l'isotherme d’adsorption de Langmui

—— aveck =
I 1+k

00

Mg _ K AC.
..

Afin de généraliser les phénoménes physiques migwnnous introduisons les variables

adimensionnelles suivantes :

Apres avoir reporté ces variables dans l'équatidn 15), nous obtenons I'équation

adimensionnelle de bilan en TA a I'interface (I6)1

1 . or'
—02r-0,.(M'v) +Bi[C' (k +1-T'k) - T ==
P ° -(T'V) +Bi[C' (k + )T pre (Il. 16)

Cette équation exhibe deux nombres adimensionaedayoir le nombre de Peclet surfacique
(Pe) et le nombre de Bio§) :

. ) tgisrusi 2 2y
Bi = tconvectlon _y :g et Pes — _diffusion _ re/ F)S - r-y
Va vy t 1y D

tdésorption convection s

Ces nombres comparent les temps caractéristiqeegiffierents phénomeénes de transport de
TA a l'interface. L'interprétation du nombre de Bidans deux cas asymptotiques est tres
intéressante car elle permet de fixer les idéeslesircas favorables ou défavorables au

mécanisme de rupture par extrémité. Cette inteapoét est donnée dans le tableau suivant :
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Tableau Il. 6. Impact de nombre de Biot sur le mé&rae de la rupture des bulles

Cas ol Biot<< 1 Cas ou Biot>>1

Le temps caractéristique de convection dég temps caractéristique de désorption des molgcule
molécules TA est infiniment plus court que celui dEA est infiniment plus court que celui de leur
leur désorption sur la surface de la bulle. migration sur la surface de la bulle.

= Forte affinité et accumulation plus importante de>  Rétablissement instantané de [I'équilibre
TA aux extrémités de la bulle ; thermodynamique en chaque point de l'interface;

— Développement d’'un gradient de concentration> Faible gradient de concentration en TA et donc
induisant ainsi un gradient de tension superfieieffaible de gradient de tension superficielle
favorable a une rupture par extrémité. défavorablea la rupture de la bulle par extrémité.

Ces éléments de réflexion apportés sur le nombiiatancitent donc a penser que
'apparition de phénomenes de rupture par extrémité@résence de protéines est liée a la
désorption lente de ces protéines qui permet lecuraulation aux poles de la bulle, région
qui voit alors décroitre fortement sa tension sfipietle. Par ailleurs, Miller et al. (2005) ont
rapporté que la vitesse de désorption des protégiles que lgs-lactoglobuline et la -
caséing(les constituants d&/Pl) est 1d a 10 fois plus lente que celle des tensioactifs usuels

WPI

ioniques ou non-ioniques B""' << B;™*" %, Ce résultat pourrait donc fournir une

explication de I'absence de rupture dans le cabveken 20.

Cas des protéines sériques (WPI) Cas de Tween 20
_

Cette approche théorique apporte donc un élémentépense pour expliquer la

différence de comportement de ces deux tensioadéifs le mécanisme de rupture d’'une
bulle. Il ne s’agit bien entendu que d’'une approptéiminaire qui cependant ouvre la voie
pour des investigations futures notamment par dgfiation des nombre de Biot et Peclet.

X. Conclusion

En conclusion, ce chapitre a été dédié a I'étudéaddéformation et la rupture de
bulles d’air dans un liquide newtonien. Nous avdass un premier temps étudié I'influence

de la configuration des agitateurs et ensuite tdatguantifier un nombre capillaire critique
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pour la rupture des bulles. Enfin, nous avons caépeffet de la substitution du WPI par le
Tween 20 sur la déformation et la rupture des bulle

L’observation optique par caméra dans le cas daim de bulles a permis de mettre
'accent sur I'impact de la configuration des afgitas sur la trajectoire des bulles. L’étude
gualitative par visualisation optique a montré tpueonfiguration ou les agitateurs sont collés
avec un angle de décalage de 30° améliore lesigtéprdistributives de la dispersion. Ce
décalage modifie I'écoulement et induit des défdioms progressives sur les bulles jusqu’a
la rupture par leurs extrémités. De plus, I'espaa@nentre deux éléments successifs entraine
la relaxation des bulles dans cette zone ou ldleiseent est faible.

L’approche quantitative a été réalisée en suivarddformation et la rupture d’'une
bulle isolée et non confinée ayant un diametre dalams un systéme couette transparent. Ce
dispositif nous a permis de déterminer le nombpalle&re critique Ca;) et de montrer que la
rupture par tip-streaming reste le mécanisme damhiridans notre cas, la valeur @& est
proche de 0,5 et reste en accord avec des valebliggs. Le diametre critiquik prédit par le
nombre capillaire est plus grand par rapport amnédtee moyen des bullesy{g) obtenu lors
du foisonnement (chapitre 1) pour les faibles grnaidi de vitesse. Ce phénomeéne confirme
gue la rupture par extrémité est le mécanisme pdEpant dans la colonne de foisonnement.

L’observation visuelle a montré que lorsque le W#tlutilisé comme agent tensioactif
il se produit une déformation importante des bullgs se termine par une rupture par
'extrémité. Par contre quand nous avons remplac®/Pl par le Tween 20 nous avons
observé que la déformation des bulles ne condsitgpk rupture. Cette différence ne peut
probablement pas étre due a la différence de &iqure d’adsorption entre ces molécules aux
interfaces gaz/liquide. L'estimation dg, pour le Tween 20 a permis de montrer que cette
concentration surfacique reste proche des constgude WPI et n'est pas la cause de
I'absence de rupture des bulles avec le Tween 20.

La suite de notre travail concerne la simulation éungue de I'écoulement dans la
colonne a faible entrefer en utilisant les mémaeadigarations que celles utilisées en chapitre
1. Nous verrons comment cette approche fourniraedetications complémentaires sur les

aspects dispersif et distributif du mélange dandiggositif.
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Chapitre 3 : Etude numérique

Souidi Page 86 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

A- Syntheése bibliographique

Les potentialités des nouveaux moyens numériquesigiient de développer une
approche locale qui compléte I'approche globalssitpie du fonctionnement des systemes

d’agitation conventionnels.

Ce chapitre est divisé en trois parties :

La premiere partie est consacrée a l'utilisatiotad@mécanique des fluides numeériques
CFD dans la caractérisation de I'agitation et desukements générés pour des fluides
visqueux avec une attention plus particuliére autispersion gaz-liquide.

Dans la deuxieme partie, nous décrivons les paraméde I'étude numérique pour la
caractérisation des écoulements des configuratibagitateurs au sein de la colonne de
foisonnement utilisée expérimentalement.

Pour terminer, nous présentons et discutons, dansoisieme partie, les résultats
obtenus, en mettant en avant les grandeurs lodaigérét pour I'étude et de les confronter

aux résultats expérimentaux (chapitre 1 et 2).

|. Systémes d’agitation et agitateurs pour des fldies visqueux :
Approche numérique

Les outils de calcul numérique, disponibles danslit@rature pour calculer
I'écoulement dans différentes systemes d’agitatiuive mécaniguement agitée sans ou avec
chicanes, colonne a faible entrefer, etc.,) mungsmdebiles d’agitation seront exposés dans
cette section. Ces méthodes peuvent étre utilipées tout type de fluide. Différentes
géomeétries d’agitateurs ont été modélisées etémgdtats numeériques et expérimentaux sont
confrontés.

Dans la littérature, la comparaison de la perforreamhe plusieurs géométries "classiques"
pour des fluides de forte viscosité a notammentttdiée. Par exemple, la revue de Brucato
et al. (1998) cite l'utilisation des agitateurs nstard (Fig. Ill. 1) utilisés au cours des

opérations de mélange dans une cuve agitée avearmuchicanes. Ces agitateurs sont des

agitateurs a refoulement radial (Fig. 1ll. 1a ¢t1b) et axial (Fig. Ill. 1c).
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(©

(a) (b)
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D —p - D — +—D—p

Fig. lll. 1. Forme et dimensions caractéristiquesjdelques agitateurs : (a) turbine (de type Rughto
(b) agitateur a 8 pales droite ; (c) turbine a paielinées (Brucato et al., 1998).

Il existe des méthodes expérimentales pour I'étield’écoulement généré par les
agitateurs. On peut citer Nagata (1975), Brucatal ¢1998), Sumi et Kamiwano (2001) qui
ont étudié l'efficacité d’agitateurs de type an@&ealette, a rubans, a portes, a étages, etc. sur
I'écoulement des fluides de viscosité variable geamétrie de quelques uns de ces agitateurs

est présentée sur figure Ill. 2.

Y
1

(¢) Agitatenr @ porte (el) Ancre
Fig. lll. 2. Quelques agitateurs standards (SurKiaghiwano (2001))

Par exemple, Sumi et Kamiwano (2001) ont utilisg fli@des tres visqueux (0,1 - 10
Pa.s) et ont rapporté que les temps de brassadgkiida sont les plus faibles pour des
agitateurs a étages. Ces agitateurs, construiterabinant divers types d'agitateurs le long de
l'axe de rotation, privilégient de fortes circutets de fluide sur 'ensemble de la cuve. lls
permettent la réduction des zones stagnantes dse@dla consommation énergétique. Cette
configuration d’agitateurs permet d’améliorer lesactéristiques du mélange dans la cuve ; a
savoir : le temps de mélange, le temps de ciraratl’efficacité de mélange, le profil
d’écoulement, etc. Les agitateurs a rubans perntedigssi un brassage uniforme et rapide.
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Cependant, ils sont efficaces si la zone occupebaggtateur est étendue. Pour les palettes, le
fluide étant mis en rotation tangentielle, le baagsest peu développé. Enfin, concernant les
ancres, les échanges de matiére et de chaleutusatsprincipalement prés de l'agitateur et

une zone morte peut se développer pres de l'axe.

De nombreux travaux se sont intéressés a I'étudeééngue par CFD (Computational
Fluid Dynamic) des écoulements monophasiques difthasiques dans différents systemes
d’agitation.

Les études de Kukukova et al. (2005) et Jahodd, €2@07) sont focalisées sur la
prédiction de I'hnomogénéisation du liquide dansréservoirs mécaniquement agités de type
cuve agités standards a l'aide de la méthode Catinda et al. (2009) ont également étudié
numeriquement le processus d’homogénéisation dedéget I'écoulement gaz/liquide dans
une cuve agitée munie d’'une turbine a pales inetinées auteurs ont utilisé un maillage
approprié d’éléments hexaédriques pour identifierdbmaine de calcul. Les contours de
I'amplitude de la vitesse de liquide en absenangirésence de gaz sont donnés par la figure
. 3.

>
T W, -

Fig. lll. 3. Contours de I'amplitude de la vitesheliquide (eau) dans le plan vertical entre deux
chicanes. (a) absence de gaz ; (b) G = 1 L/minG(s 4 L/min.

La figure Ill. 3 montre une instabilité du profied’écoulement en présence de gaz a
différents débits d'injection. Les résultats deilaulation révélent que la phase gaz introduite
par le dessous a une influence non seulement sdébé de refoulement de liquide par
I'agitateur mais également sur le mouvement dudiguans la cuve. En effet, dans le cas du
faible débit de gaz (Fig. lll. 3b), le mode d'ésnént de liquide par un agitateur a
refoulement de type axial est similaire a celunddystéme monophasique (Fig. lll. 3a). Le
débit de liquide est alors dominant. Lorsque le débigaz augmente a 4 L/min (Fig. Ill. 3c),
I'injection des bulles devient plus importante at ponséquent, le refoulement de liquide par

cette turbine devient identique au refoulement yjee tradial. De ce fait, il apparait des
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boucles de circulation symétriques dans la zonelemgus de la l'agitateur. Les auteurs
parlent alors d’une transition d’écoulement entre refoulement direct et indirecte, qui
dépend du débit volumique de gaz.

Une étude numérique par CFD sur l'efficacité d’'ystéme d’agitation creux a auto-
induction du gaz dans une cuve cylindrique a étécefée par Murthy et al. (2007). Ce
systeme est décrit en détail par Deshmukh et &80GR Il s’agit d'une turbine a flux
descendant munie des pales inclinggslied blade downflow turbines, PBP(Fig. lll. 4a).

Le principe de l'auto-induction est schématisélpdigure Ill. 4b.

—» Gaz

—> Liquide

l ) Giaz-liquide

it

L ‘_\_FLLI.. ]

Tl N R TLLTE
Trous d’induction du gaz b) / \

a)

Fig. lll. 4. (a) schéma de I'agitateur PBDT et (i¢canisme de I'auto-induction du gaz. (d’apres Desth et
al., 2006).

Pour estimer I'écoulement et le profil de pressidnythy et al. (2007) ont adapté une
simulation 3D tant pour le cas monophasique queatijgue (gaz-liquide). Les auteurs ont
choisi le modele Multiple Reference Frame, MRFpour simuler l'interaction entre la turbine
en rotation et les chicandsaffle9 fixes.

Dans le cas de la simulation monophasique, Murtiat €007) ont trouvé une bonne
concordance entre les résultats de la simulati@xgérimentaux sur le calcul du nombre de
Newton. Ensuite, les auteurs ont étudié le chamgralilement généré par l'agitateur a
différentes vitesses de rotation. Les auteurs apparté que cette turbine pompe le liquide
dans la direction de I'extérieur a travers l'extiténverticale de la pale ce qui suggeére
I'existence de boucles de circulatidra pression statique diminue avec l'augmentatiofade
vitesse de rotation qui devrait conduire a une agation du taux d'induction de gaz. Il
devient également évident que la pression a laifdéeieure de la pale est plus élevée que

celle a la face arriere
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En ce qui concerne la simulation biphasique, lesikitions CFD ont tendance a sous-
estimer le nombre de Newtanesuré expérimentalement. Ceci est attribué arladton
d’'une cavité derriere la pale qui réduit effectiwsrnla puissance transmise au liquide. Par
conséquent, la formation d’'un vortex dans les zatedaible pression derriere la pale est
favorisée.

En plus de son induction via les trous, la disperdu gaz dans le liquide joue un réle
important dans les performances du systéme d’amitdtes figures Ill. 5a et Ill. 5b montrent
la simulation de la fraction volumique du gaz, resipgement, dans le plan vertical contenant

I'agitateur et dans le plan horizontal.

Gas

Gas
1.00e+8
- © -1 00e+8

8.00e-01 8.00e-01

6.00e-01 6.00e-01

4.00e-01 4.00e-01

2.00e-01

I 0.00e-01

(a) Liquid

2.00e-01

I 0.00e-01

Liquid

¢
(b

Fig. Ill. 5. Contours de la fraction volumique dazg(pour N = 250 tr/mirG = 0,001 n¥s) dans le plan: (a)
vertical et (b) horizontal de I'agitateBBTD 60°(d’aprés Murthy et al., 2007).

Le gaz induit par les trous suit les lignes d’éemunt générées par I'agitateur. Le
profil de I'écoulement montre que I'accumulationgéiz dans les zones de recirculation se fait
au-dessus et en dessous du plan de l'agitateunulre, dans la région de basse pression
située derriere la pale de I'agitateur, le gazndaece a s'accumuler en formant des cavités de
gaz. De plus, le gaz sortant des orifices pénétns th cavité sans formation de jet. La figure
lll. 5a montre clairement que les fractions du éfvées sont rencontrées a proximité de
'arbre et du mobile d’agitation. Cette zone estacterisée par un flux du liquide descendant

entrainant ainsi le gaz.

Barailler et al. (2006) ont caractérisé I'hydrodynque en régime laminaire d’un
mélangeur rotor-stator immergée dans un réseroenitecant un fluide newtonien de viscosité
variable (0,5 — 29 Pa.s). La téte du RS est compus€ agitateur rotatif a 4 pales dans un
stator fixe comportant 72 fentes, 8 orifices d'ajmn sur le c6té supérieur et une ouverture
libre d’en bas. Dans leur étude d’hydrodynamiqes, duteurs ont opté pour la simulation
numerique par CFD avec des maillages 2D et 3D. k#iloluition 2D de la contrainte de

cisaillement dans le rotor est présentée sur ladigjl. 6.
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0.154e4+02
1812402

Fig. lll. 6. Distribution 2D de la contrainte desaillement (en Pa) a 200 rpm (Barailler et al.,6)00

L’examen de la figure lll. 6 révéle que la valeuaximale (en rouge) de la contrainte est
obtenue dans I'entrefer entre I'extrémité de laepetlle stator. Ceci indique que le fluide est
fortement cisaillé dans cette zone de faible volume

La figure Ill. 7a et lll. 7b représentent respeethent en 2D le champ de vitesse et le
profil de la pression a 100 tr/min au niveau deséation horizontale qui coupe le plan du

stator en deux.

(b)

Fig. lll. 7. (a) champ de vitesse et (b) profilplession a 100 tr/min (Barailler et al., 2006).

D’apres Barailler et al. (2006), le champ de vieskns le stator représente un
écoulement secondaire : c’est un écoulement quiespond a I'éjection du fluide par le
mobile d’agitation. Un refoulement du fluide & tressée stator peut étre observé a I'avant de
la pale et une récupération du fluide se produitiégie la pale. Le champ de vitesse (Fig. Ill.
7a) donne une idée de la complexité de I'écouleraehéchange du fluide entre l'intérieur et
I'extérieur de la téte du rotor a travers les ferde stator. La figure Ill. 7b montre la
répartition de la pression sur une section horelentCette figure met en évidence une
dépression derriere la pale et une surpressiomtié&vaale, ce qui est en concordance avec le
champ de vitesse. Les lignes de courants engendegéesette géométrie dans le reste de la
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cuve sont représentées sur la figure Ill. 8. Il assez clair que le réservoir n'est que

partiellement agité. L'écoulement est limité adgion du rotor-stator.

Fig. Ill. 8. (a) lignes de courant et (b) contodesvitesse a 300 tr/min (Barailler et al., 2006).

Yataghene et al (2008) se sont intéressés a latédasation de I'hydrodynamique
dans un échangeur a surface raclé (ESR) en régmiedire. Ils ont particulierement étudié,
par simulation numérique, I'écoulement et le taaxcbaillement générés par cette géométrie
pour le cas des fluides newtoniens et non newtsnign maillage hybride 2D raffiné autour
des pales racleuses est utilisé pour identifietol@aine du calcul est représenté sur la figure
1. 9a.

9430-01 I W

Stator wall LN}
Wt
B48e-01 b1 Y

754001 |

6:508-01 1 L1 P A T A T

i

5

200

2

5.660-01

25

25
ot
520
2
25

o
00
KRR

""":*i‘ ':

¢

472e-01

K/
I
vy NS
vy K] ||
vt
AN

3,780-01

Imegular mesh of thin gap between 2 8301
tip of the blade and stator wall
18901

85 =130um
Issm‘oz
0=0° 9.120-04

@) (b)

5362403
I 4TBe+d
4172403
357e+03
298403
2.38e+03

1.79e+03

Fig. Ill. 9. (a) domaine de calcul 2D dans 'ES@®), champ du vecteur vitesse entre le bout deqidte
paroi dans le cas d'une solution a 0,7% CMC, Nrfs1t(c) amplitude du taux de cisaillement daestrefer et
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(d) distribution de la pression au voisinage dpdke. (d’apreés Yataghene et al., 2008).
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La figure IIl. 9b représente le champ du vectetesse dans I'entrefer. On remarque
gue l'intensité la plus élevée de la vitesse estrale a proximité de la pale. De plus, une
zone de recirculation est apparue dans I'entréfes. auteurs ont signalé que la présence des
zones de recirculation du fluide est a l'origine ldeperturbation du profil de taux de
cisaillement obtenu expérimentalement. Le gradientisaillement est maximal au bout de la
pale racleuse et il diminue dans les zones stagsaituées a proximité des parois du stator et
de la pale racleuse (Fig. Ill. 9c). La figure Bd montre la distribution de la pression dans la
zone proche de I'extrémité de la pale racleusei @et en évidence une dépression derriere
la pale et une surpression devant la pale, cegjusahérent avec les champs de vitesse dans

cette région.

[1. Conclusion

La simulation numérique est un outil intéressantrpaccéder a I'écoulement a
I'échelle locale lorsqu'il est difficile de I'obtémexpérimentalement. De nombreuses études
existent pour étudier le design des agitateurs maamupart sont conduites dans des cuves
agitées c’est-a-dire dans une géométrie moins méedi que celle de la colonne de
foisonnement. Nous nous sommes intéressés a I'ékeida caractérisation hydrodynamique
des écoulements (détermination des champs deejtéss contraintes de cisaillement, I'étude
des profils de pression) au sein la colonne utiisééchelle du procédé et expliquer les
phénomenes observés a I'échelle locale par andiyisage. Comme la plupart des études
numeriques de la littérature, notre étude sera wtn@n monophasique car cela est moins

colteux en temps de calcul tout en donnant acdes grandeurs exploitables.
Il faut préciser que la simulation a fait I'objetude collaboration avec I'équipe de

professeur Dominique Della Valle de I'école Polyieicque de I'Université de Nantes. Nous

tenons a la remercier pour sa contribution.

Souidi Page 94 15/01/2013



Mémoire de thése AU. 2012/2013

B- Description de I'étude numeérique

lll. Géométrie des agitateurs

Les agitateurs qui font I'objet de cette étude nuegue sont les mémes que ceux
décrits dans I'approche expérimentale dans le tleapi Pour mémoire, on rappelle que ces
configurations (Fig. Ill. 10) different les unessdautres sur I'angle de décalag? €t/ou de
I'écartement §) entre deux agitateurs successifs. Elles peuvent étve subdivisées en deux
groupes : (i) configurations compactes (GEOMO e O®H) et (ii) configurations espacees
(GEOM 2 et 3). GEOMO et GEOM2 sont alignées partreolGEOM 1 et GEOM3 sont
décalées d’'un angle de 30° dans le sens des agydiline montre.

S b g "i/
w%
/.5‘?

Fig. Ill. 10. Schéma des configurations d’'agitasetupales droites : (a) GEOM®% 0 mm ;0 = 0°) ; (b)
GEOM1 ¢ = 0 mm ;0 = 30°); (c) GEOM2{ =5 mm ;0 = 0°) et (d) GEOM3{ =5 mm ;6 = 30°)

Chague configuration est constituée de 7 agitai@pales droites. Les agitateurs sont montés
en série sur I'axe d’agitation pour une longueurnleotde 70 mm pour les configurations

compactes et 100 mm dans le cas des configuragpecees.

I\VV. Maillage du domaine de calcul

La définition du probléme a résoudre s’effectuéa@é du pré-processeur GAMBIT
(Fluent™. Inc). Le domaine de I'étude numérique est reprisschématiquement sur la

figure IIl. 11.
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Fig. lll. 11. Domaine de la simulation numérique

Tout le domaine numérique a été discrétisé par aiflage a éléments quadrilatéraux,
imposé par la techniqgue de résolution dite «Rotafejerence Frame RF » présentée
ultérieurement. Le maillage a été raffiné presalpdroi de la colonne et aux extrémités des
pales de l'agitateur mécanique pour obtenir unenbaoeprésentativité des forts gradients de
cisaillement présents dans ces zones. Le gradietisdélement est le parametre utilisé pour
vérifier I'indépendance du maillage. En particuliervariation du gradient du cisaillement au
niveau de I'entrefer est choisie comme critére m@finir la taille de maille. L'erreur relative
d’'une maille a l'autre est définie par la relatgrnvante (lll. 1):

Er(%)

= —|y‘+1,_ 4 (1. 1)

Lorsque l'erreur devient inférieure a 1%, la taille la maille est jugée satisfaisante. Les

résultats de calcul pour GEOMO sont présentés aatableau IIl. 1.

Tableau Ill. 1. Influence de la taille de maille $astimation du taux de cisaillement

Nombre total des Erreur relative

Maille cellules ys) Er (%)
M1 463100 2946 -
M2 936560 2750 6,6
M3 1079120 2797 1,7
M4 1578400 2822 0,8

La maille M4 comprenant 1578400 éléments quadradaté semble donc suffisante pour

réaliser I'étude numérique. L'indépendance du ragél est ultérieurement vérifiée par
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I'évolution du gradient de cisaillement sur le detre de la colonne en absence de pale
(figure 111. 12).

Taux du cisaillement (s 1)
— —
© B O
o o o
o o o
' L 1
5]
,_-.,-_wv-a-w
o ¢
3
Pip. R
P

Fig. lll. 12. Variation du taux de cisaillement faden fonction de la taille de la maille pour GE@M

La procédure est répétée pour les autres confignsatLe nombre total des cellules ainsi que
le temps de calcul sont donnés dans le tableaR.lll.

Tableau Ill. 2. Nombre et distribution des cellutiesmaille utilisées dans la simulation CFD

' . Nombre total des Nombre des Temps du calcul
Configuration cellules dans .
cellules ! (min)
I'entrefer
GEOM 0 1578400 64 680
GEOM 1 2051760 64 1440
GEOM 2 2000800 64 960
GEOM 3 2697620 64 1650

La vue de dessus des deux configurations d’agitadBOMO et GEOML1 avec la maille M4
est présentée a la figure 1ll. 13.

a) b)

Fig. lll. 13. Maille au niveau de la section erragitateurs pour : (a) GEOM 0 et (b) GEOM 1.
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V. Modeéle numérique

Le calcul numérique a été mené a l'aide du codeatiul commercial Fluent, qui
utilise la méthode des volumes finis pour résoueinecoordonnées cartésiennes, les équations
de continuité et de transport de la quantité devament pour un fluide newtonien en régime
laminaire.

Le bilan de la quantité de mouvement s’appuie’équhtion du Navier-Stokes:
%(pD) +0(p00) =-0p+0(F) + pg +F  (lIl. 2)

Avec T le tenseur des contraintes et F les forces exdapgliquées a I'élément de volume.

L’équation de la continuité est donnée par :
%—f+D(pD):O (1. 3)

Pour modéliser des systemes en rotation, le «MoRefgrence Frame RF » permet une
modélisation tres précise de I'écoulement. Le n®dedpose sur des approximations
stationnaires : I'agitateur est maintenu statiornaiandis que I'écoulement autour de
I'agitateur est imposé par la rotation du statotdone).
Dans le référentiel relatif, la vitesse est alaartee par I'expression suivante :

0, =0 - (QxT) (1. 4)
Ou Q est la vitesse de rotation.
En tenant compte de I'équation (lll. 4) et aprearm@ngement, le terme de gauche de

I'équation (lll. 2) peut s’écrire ainsi :
o, - - e Y (o I
a(pur)+D(,0UrU,)+p(ZQXU,+Q><Q><r)+,0¥><r (”I 5)
Et I'équation de continuité devient donc :
%—f+D(pD,) =0 (1. 6)

Dans l'approche RF, les équations de Navier-Stakedsle continuité sont résolues pour
chaque vitesse de rotatio@)( Ainsi, dans les domaines liés a l'agitateur, fesces de
Coriolis etcentrifugessont incluses dans les équations.
Pour la caractérisation hydrodynamique au seinadeolonne, I'écoulement est supposé
incompressible et isotherme. Les conditions auxdisnavec la méthode RF sont :

- Ala paroi de la colonne : r=D/2;=0;

- Dans le rotor et au niveau des pales : r = &/Z Qxr ;
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- Conditions aux limites a I'entrée et a la sorize= 0 ; z = L.
Le débit d’entrée de la colonne est de 30 mL/milegtvitesses de rotation testées sont 400,
800, 1200 et 1600 tr/min. La viscosité et la déndit fluide sont équivalentes a celles de la
solution expérimentale.

Les équations de Navier-Stokes et de continuité suegrées et discrétisées sur
chacune des mailles du volume a l'aide du schéi®@acend-Order Upwind Differencing ».
L’algorithme SIMPLE (Semi-Implicit Method for Pres®-Linked Equations), pour le
couplage entre la vitesse et la pression, estuedans le cadre de ce travail. Le critére de
convergence est la valeur des résidus des difearametres de I'écoulement. Le logiciel
Fluent cessera dés lors que tous les résidus éalsaht inférieurs a 0

Les grandeurs locales importantes du modele soctidenp de pression, le profil de
vitesse, le tenseur du taux de déformation etug the dissipation locale. Ces grandeurs de
sortie ne sont pas dans Fluent; elles nécessitectleul ultérieur. Le taux de cisaillement
généralisé, le taux d’élongation et le taux deipi&sn sont calculés a partir des composantes
de la vitesse et sont données respectivementpagleations (l11. 7), (l1l. 8) et (Ill. 9) :

%
V= 2(6_U)2 + 2(6_\/)2 + Z(M)Z + (O_U +6_V)2 + (6_U +M)2 + (a_v+aﬂ)2 (1. 7)
0X oy 0z dy 0Xx 0z 0Xx 0z oy
U267U+V267V+W2M+UV(67U+67V)+UW(67U+67W)+VW(67V+M)
. 0x ay 0z dy ox 0z OX 0z oy
&= (1. 8)
U?+V?+W?
e=T7 1.9
P

La puissance consomniépeut étre calculé par intégration du taux de pla®n de I'énergie

sur le volume total de la colonne (lll. 10) :

P=ijedv (1. 10)

En connaissant la puissance dissipée, on peutndétar le nombre adimensionnel de
puissance ou nombre de Newton Ne:
P

L a

Le nombre de Reynolds dans un systéme en rotagidogours :

2
re=2ND g 19

c
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Dans un écoulement laminaire, Ne devrait suivteth@ance telle que :
KP
Ne=—"  (lIl. 13)
Re

L’équation (14) permet alors de déterminer la camstK, qui est une valeur caractéristique
des systemes d’agitation. Elle est déterminée nigo&mnent pour chacun des agitateurs et est

comparée aux valeurs de I'étude expérimenggle (

Souidi Page 100 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

C- Résultats & discussions

VI. Comparaison expérimentale et numérique de Kp

L’analyse des résultats de la simulation numérigoacerne tout d’abord une
comparaison globale de la puissance dissipée ageddnnées expérimentales. La constante
K, est déterminée par régression. La figure lll. Tdsente la variation du nombre de

puissance en fonction du nombre de Reynolds paggdanétrie GEOM 0.

1000 - GEOMO
2 100 -
y = 1041,6x0.9%822
R? =0,9998
10 T 1
1,0 10,0 100,0

Re
Fig. Ill. 14. Détermination numérique de la congtdf), pour la géométrie GEOMO

La pente de la droittle = f(Re est proche de -1, ce qui est en bonne concordance
avec l'approche théorique du mélange en régimenaing. Le tableau Ill. 3 regroupe les

valeurs expérimentales et numériques de Kp powguatre configurations utilisées.

Tableau lll. 3. Valeurs expérimentales et numésoek,

Configuration Expérimental Numeérique
GEOM 0 1700 + 300 1000 + 200
GEOM 1 1500 + 200 1210+ 40
GEOM 2 1900 + 200 1200 + 300
GEOM 3 2300 + 400 1440+ 70

Les valeurs deK, numeériques sont du méme ordre de grandeur quedesirs
expérimentales mais restent globalement infériedrasconstant&Kp dépend de l'angle et
I'espacement entre deux agitateurs successifschesgurations espacées présentenkyn

plus important que les configurations compactes queé avait déja été constaté
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expérimentalement. En revanche, la simulation nigquérne confirme pas le coté moins

énergivore des configurations décalées par rapperconfigurations alignées.

VIl. Modélisation de I'écoulement

On s’intéresse tout d’abord au profil général 3D'édeoulement dans la colonne. En
particulier, la figure Ill. 15 met en évidence lgges de courants générees par les différents
agitateurs dans I'ensemble de la colonne. Etant @aoue I'écoulement est permanent, on

peut parler également des trajectoires.

Fig. lll. 15. Lignes de courants en 3D de l'inté@gle la vitesse (m/s) a Re = 24 : (a) GEOMO, BPGIL, (c)
GEOM2 et (c) GEOMS3.

Dans la configuration compacte-alignée (Fig. 1Ba}, le fluide n’a pu faire un tour
complet autour de I'axe d’agitation. Ceci peut dignique l'aspect distributif du mélange
demeure faible pour cette configuration ; en effetfluide semble rester entre les deux
agitateurs dans lequel il pénétre a I'entrée deolanne. Ceci n’est pas observé dans le cas
des autres configurations (Fig. Ill. 15b, 1. 15 [ll. 15d). On remarque plus
particulierement pour la configuration compacteatiée (Fig. 1ll. 15b) que les lignes de
courant sont plus denses et occupent tout le vola®ela colonne indiquant ainsi
'amélioration de la distributivité du mélange ddasolonne. Ce phénomeéne avait également
éte observé expérimentalement lors de I'analysetidgsctoires de bulles. Les lignes de
courant données par la simulation numérique peusent représenter les trajectoires que

prendraient les bulles dans la colonne.
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On cherche maintenant a observer des grandeurs endeoits clés de la colonne. Les
zones de mesure sont précisées sur la figure Il 1Bagit notamment de déterminer les
valeurs de vitesse, de cisaillement, d’élongatibrdes pression soit au niveau axial dans
I'entrefer (R, ou dans I'espace entre deux pales d’'un mémetegitéR,), soit au niveau de

la section transversale entre deux agitateurs ssids€AA").

! |
i ;
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i ===
i = =m
- ==n
===
=l i=m
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Fig. lll. 16. Points de localisation des varialllz=sales : (a) GEOMO et GEOM1 et (b) GEOM2 et GEOM3
R, ;: dans I'entrefer= 0 mmy =17 mm) R, ,: dans le volumex(= 5 mm y = 8 mm), (c) section transversale
des agitateurs alignés,; angle pour le profil radial et (d) : sectionrsaersale des agitateurs décalés.

La figure Ill. 17 montre la variation du module tke vitesse sur I'ensemble de la

colonne au niveau de l'entrefer paroi-pale et déespace entre deux pales d’'un méme

agitateur.
a b
9] — 2
1
. GO 7%
2004 b \ o/ 100
GEOW. N\ \N‘_ )
219 \ ooy HEHEIR
£ \ £ om0 IR i
100 4 | | 4 i 4 HER T
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o0 000 ‘.‘/ v L - v 4'\ - .
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Coordonnée axiale de la colonne, z (m) Coordonnée axiale de la colonne, z (m)

Fig. Ill. 17. Profile du module de la vitesse langiinale 8Re= 24 : (a)R, ,: entrefer pale-paroi et (5 ,: dans
le volume.

Souidi Page 103 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

On remarque que pour la configuration compacterakg(GEOM 0) la vitesse est
constante dans I'entrefer (Fig. lll. 17a). Ce régulisse penser a ce qu’il se passe dans un
systeme couette. En rajoutant un espacement owngle antre deux agitateurs successifs
(GEOM1, GEOM2 et GEOM3), on assiste a une légeretdhtion du module de la vitesse.
Les différentes configurations ne changent pasiéoement le module de la vitesse au niveau
de I'entrefer. En revanche a une positRn, (Fig. Ill. 17b), I'ajout d’'un espacement entre
deux agitateurs réduit drastiguement I'amplituddéadétesse. Des zones stagnantes sont donc
creees entre les deux agitateurs successifs dam®eigurations.

On peut ensuite s’intéresser au profil de vitessesda section transversale entre deux
agitateurs. La figure Ill. 18 montre quelques d#fices remarquables entre les différentes
configurations d’agitateur.
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Fig. lll. 18. Lignes de courant de la vitesse red@&Re= 24: (a) GEOMO, (b) GEOM1, (c) GEOM?2 et (c)
GEOMS.

Nous observons l'apparition de vortex de Taylorrentleux pales d’un méme
agitateur. En absence d’angle de décalage (GEOMBEEIM?2), une seule zone de vortex est
détectée (Fig. lll. 18a et lll. 18c). Par contreuples configurations décalées de 30° (GEOM
1 et 3), les figure Ill. 18b et Ill. 18d montre uaegmentation d’'un facteur 2 du nombre de
vortex entre deux pales du méme agitateur. Notaerssgr la figure 1ll. 18, les couleurs des
lignes de courant correspondent a l'intensité dealaur algébrique de la vitesse radiale et
gue les lignes de courant mettent en évidenceeti@ince de la rotation des vortex dans le
sens horaire et anti-horaire. L'intensité des voftemés peut étre estimée par la valeur de la

composante radiale de la vitesse dans la zondeateint sa maximale (couleur rouge). Les
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configurations décalées présentent des valeurs gdges de la composante radiale de la
vitesse d’environ 20% par rapport a celles alignéasmultiplication des zones de vortex
permet de surcroit d’augmenter les zones de reatronl ce qui explique le plus grand
pouvoir distributif des configurations décalées.

Les résultats relatifs aux champs de vitesse irdatnsur quelques points relatifs au
mélange distributif. Les configurations décaléesegént des trajectoires complexes et plus
« chaotiques » et le nombre des structures coleé&rset multiplie, ce qui fait que les volumes
morts sont réduits favorisant ainsi un échangelefaei un meilleur transfert radial avec
'environnement. Ces performances ont, par consgéque effet sur la dispersion du gaz par
le fait qu’une bonne homogénéisation a une gractele limite la formation des poches de
gaz. Ceci peut expliquer en partie la meilleuraca€ité de foisonnement obtenue par la

configuration compacte-décalée par rapport aueseallignées.

VIIl. Taux de cisaillement

Afin de poursuivre l'analyse numérique des gransldocales, on présente sur la

figure Ill. 19 les contours du taux du cisaillement
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Fig. Ill. 19. Contours du taux de cisaillement)(au niveau de la section (AA")Re= 24: (a) GEOMO, (b)
GEOM1, (c) GEOM2 et (c) GEOM3

L’examen de la figure Ill. 19 montre que la présed@ngle (Fig. 1ll. 19b et Ill. 19d)
entre deux agitateurs successifs induit une augtientde 25% de lintensité du taux de

cisaillement maximal (au bout de la pale). Cependegtte valeur maximale ne concerne
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gu'un faible volume correspondant a un nombre tédei cellules de maille. Ceci est
supposément lié a un artéfact de calcul. En dffesqu’on s'intéresse au profil du taux de
cisaillement dans 'entrefer sur 'ensemble dedkbne (Figure Ill. 20), on constate la méme

intensité maximale du cisaillement a cet endroitrpdhacun des agitateurs.

isaillement (s!)

Taux du cisaillement (s1)

i i: | & Ay 2l
i 5 i ¥y A ionvYe
il i i — I w o S L
i ' — i
H H ' M ' = J'
! 8 Voo =t /
¢ 1 H1 = \
s l ' . H i . - F
L/ \ = g p—

Fig. Ill. 20. Profil longitudinal du taux de cisieiinent 8Re= 24 : (a)R, ,: entrefer pale-paroi et (IR, ,: dans le
volume.

La figure Ill. 20a montre une oscillation de I'intaté du taux de cisaillement dans le
cas des configurations GEOM2 et GEOM3. L'espacenesirte deux agitateurs successifs
provoque une chute drastique du cisaillement. Liémh du profil du taux de cisaillement
dans le volume de la colonnB,() est présenté sur figure Ill. 20b. L'intensité @wx de
cisaillement est bien entendu plus faible par rappdentrefer. A I'exception de GEOMO, il
y a également oscillation du taux de cisaillemére b I'espacement et/ou au décalage entre
les agitateurs. On remarque également que la aoafign compacte-décalée (GEOM1)
présente une intensité moyenne du taux de cisaheldgerement supérieure aux autres.

Ces résultats numériques sont en concordance ageaékultats de I'approche
gualitative par analyse d’'images. Les bulles ayaties du cisaillement et de I'élongation
redeviennent sphériques dans les zones d’espacesnéet les agitateurs ou le taux de
cisaillement est tres faible. On peut supposer cps oscillations du taux de cisaillement
contribuent a la réduction de I'efficacité du foisement observée.

A la lumiere de ce qui précede, on peut alors eluide que : i) le taux de cisaillement
dans I'entrefer est pratiquement identique pougléstre configurations. (ii) le volume brassé
par le taux de cisaillement maximal est le mémelquee soit la configuration. Tous ces
éléments mettent en évidence que les performansgerdives des configurations sont
identiques. Donc les différences observées ne pewpas étre expliqué par I'évolution du

taux de cisaillement.
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IX. Taux d’élongation

Sur la figure Ill. 21, on expose également les @org du taux d’élongation pour les

différentes configurations.
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Fig. Ill. 21. Contours du taux d’élongation’fsau niveau de la section (AA")Re= 24: (a) GEOMO, (b)
GEOM1, (c) GEOM2 et (c) GEOM3

On observe une symétrie de révolution de 180°esucbntours du taux d’élongation.
Par rapport a la géométrie d’étude, la symétrieddelution de 90° se produit. Ceci peut étre
du aux effets tridimensionnels des vortex. Cependaat artéfact numérique ne devrait pas
affecter l'interprétation des résultats. Alors, Bpieque soit la configuration, il y a une
alternance entre des zones de compression et des d@&longation respectivement devant et
derriére les pales. Il apparait sur la figure 2ll. que I'ajout d’un angle de 30° crée des zones
d’élongation supplémentaires dans le passage dgiateur a l'autre. Ces meécanismes
d’élongation ont été observeés expérimentalememdyies bulles regagnent ces régions.
Lorsqu’on s’intéresse au profil longitudinal du tad)longation (Figure 1ll. 22) dans la
colonne que ce soit a I'entrefer ou dans le voluamene constate pas de grande différence

entre les configurations.
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Fig. Ill. 22. Profil longitudinal du taux d’élongah aRe= 24 : (a)R, ,: entrefer pale-paroi et (&, ,: dans le

volume.

X. Profil de pression

Dans le procédé de foisonnement, les gradients réssipn générés lors de
I'écoulement sont tres importants puisqu’ils doiviertuire une aspiration différentielle entre
le liquide et le gaz liee a la différence de leuasse volumique. Sur la figure Ill. 23, est

représenté le profil de pression statique poudiéérentes configurations.
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Fig. Ill. 23. Profil longitudinal de pressionRe= 24 : (a)R,,: entrefer pale-paroi et (), ,: dans le volume.

Signalons que, quelle que soit la configuratiorgd&ion considérée, il n'y a pas de
différence entre la pression a I'entrée et a ldaies@lu systeme. Ceci indique que I'énergie
mécanique totale produite par I'agitateur est géssipar I'écoulement ce qui est en accord
avec le bilan de conservation de I'énergie. L'efetreeprésente une zone de pression (Fig. lll.
23a) alors que l'espace entre les agitateurs agbtpline zone de dépression (Fig. Ill. 23b).
Les variations de pression sont légerement supésqour les configurations compactes que

pour les configurations espacées.
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La figure lll. 24 expose également les contourpuadil de la pression au niveau de la section
AA'.
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Fig. lll. 24. Contours de la pression statique @ajiveau de la section (AA)Re= 24: (a) GEOMO, (b)
GEOM1, (c) GEOM2 et (c) GEOM3

Une distribution typique de pression au niveauadsection AA’ montre qu’il y a une
zone de dépression dans I'espace entre les aggat€eci peut signifier que le gaz tend a
s’échapper par le centre si le mélange n’est pHisant. On note également des zones de
pression devant les pales et des zones de déprefsitere les pales ce qui conduit a un effet
Venturi. Quand on utilise les configurations aligaéFig. Ill. 24a et Ill. 24c), I'effet Venturi
apparait entre les deux pales du méme agitateucdnére, un effet Venturi supplémentaire
est observé entre les deux pales des deux aggagaacessifs quand on ajoute un angle de
décalage (Fig. lll. 24b et 1ll. 24d). Cet effet pigmentaire aura tendance a aspirer une bulle
qui passe dans cette zone vers l'agitateur suicarmgui a été constaté expérimentalement. La
présence des effets Venturi combinée a la mulépba des vortex de Taylor améliore les
aspects distributifs des bulles dans la colonnatgadiutilisation des configurations décalées.
En ajoutant les zones d’élongations détectées ldamgme zone, ceci peut aider également a
la dispersion.
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XI. Conclusion

Cette partie de la thése a été dédiée a I'étudeéngue de I'impact des configurations
d’'agitateurs sur les profils de I'écoulement et leonséquence sur la dispersion du gaz dans
une colonne a faible entrefer. Rappelons que cefigtwations ont été obtenues en faisant
varier deux parametres géometriques, a savoir ltaeg la distance entre deux agitateurs
successifs. Dans le chapitre 1, les résultats empétaux ont montré que la configuration
compacte et décalée d’'un angle de 30° amélioreofpuaration du gaz par rapport aux autres
configurations. La configuration des agitateurs eeffat sur la puissance dissipée sans pour
autant qu’il y'ait une relation entre l'efficacitde la dispersion et la consommation
énergétique. En effet, les quatre configurationsliées génerent les mémes contraintes de
cisaillement et que l'influence de décalage ou phesment n’est pas discriminatoire quant
aux performances dispersives.

D’autre part, les configurations décalées préserdesatstructures d’écoulement plus
« chaotiques » par la multiplication des zonesatéex. Ceci peut améliorer le transfert radial
et favoriser le renouvellement des couches dedlaida paroi. Un tel comportement permet
une meilleure homogénéité du mélange et offre untage pour les configurations décalées.
Les champs d’écoulement obtenus par simulationneiehconfirmer I'approche qualitative
par visualisation de la trajectoire des bulles. idas, I'espacement entre deux agitateurs
successifs crée une perturbation dans le profdl aki taux de cisaillement induisant ainsi une
relaxation des bulles comme observé dans le ckagitrPar voie de conséquence, la
dispersion des bulles dans ces régions resteditéle faissant conclure que les configurations
compactes semblent étre meilleures que celles @spalous avons également montré que la
configuration a un effet sur I'aspect d’élongatide I'écoulement. C’est ainsi que la
configuration décalée a permis de créer des élmgasupplémentaires derriere les pales par
rapport a celle alignée. L’approche numérique dedgant mis I'accent sur I'impact de la
configuration sur le profil de pression. De ce ,faé décalage des agitateurs a favorise
'apparition d’effets Venturi supplémentaires quemnent s’ajouter a ceux qui sont déja
présents entre deux pales d'un méme agitateur ldanas des configurations alignées. I
apparait que I'effet combiné entre I’hydrodynamiguéintensification du transfert radial due
au décalage des agitateurs explique la performabservée dans le cas de la configuration
optimale. Bien que la simulation monophasique pBDQGe puisse pas expliquer tous les

phénomenes complexes qui peuvent avoir lieu daoaded’'un écoulement bi-phasique (gaz-
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liquide), les résultats obtenus sont prometteurss da bonne compréhension des parameétres

clés du procédé et pourrait servir dans la conoepuies agitateurs.
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Conclusions générales et Perspectives

Dans ce travail, nous avons étudié I'effet de dafiguration des agitateurs sur la
dispersion de gaz dans le procédé de foisonnemestrginu en régime laminaire par le biais
de deux approches: globale et locale. L'objectditéde comprendre l'impact de la
configuration des agitateurs (du type pale plan)esimécanismes de déformation et rupture
des bulles dans une phase continue modeéle a basieogede glucose en utilisant les WPI
comme agent tensioactif.

Le premier chapitre de ce travail a été dédie experiences a I'échelle pilote. Cette
approche globale a mis en évidence l'influence aecdnfiguration des agitateurs sur
I'efficacité de l'incorporation de gaz dans la ph@sntinue. Nos expériences ont montré que
'ajout d’'un angle de décalage entre deux agitateuméliore I'efficacité du foisonnement.
Lorsque les agitateurs sont collés et décalés dhgle de 30°, I'efficacité de foisonnement
demeure a 100% tandis que cette efficacité estteedés que I'on introduit un espacement
entre deux agitateurs ou quand les agitateurs aamés. Cependant la configuration des
agitateurs n’affecte ni la taille ni la distributiale taille des bulles. Dans ce chapitre, nous
nous sommes egalement intéressés a l'effet detlmendu tensioactif. Si avec les WPI nous
avons toujours obtenu un produit foisonné, ceci pea été le cas avec le Tween 20. La
substitution des WPI par le Tween 20 modifie aolia f'efficacité, la taille et la distribution
de taille des bulles. Si les expériences réaliad&helle pilote ont permis de montrer que la
configuration des agitateurs affecte I'efficacit® fisonnement, elles ne sont pas adaptées
pour expliquer la cause de ces différences. Neossadonc entrepris une étude a la fois
gualitative et quantitative a une échelle localé fait I'objet du deuxieme chapitre de ce

travail.

Pour cette étude nous avons utilisé une colonmspeaente qui peut étre équipée soit
par les modules d’agitations que ceux utiliséséhélle pilote soit par un deuxieme cylindre
pour simuler I'’écoulement dans un dispositif de tgpeette. Une caméra nous a permis de
suivre la trajectoire d’'une trainée de bulles ddifférentes configurations en fonction de la
vitesse d’agitation. Ainsi, nous avons observélqegue les agitateurs sont alignés les bulles
subissent peu de déformation dans le sens de l&oeant. Dés que I'on introduit un angle

entre deux agitateurs la trajectoire des bulles gue la phase continue elle-méme devient
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désordonnée. L’ajout d’'un angle de décalage modiéeoulement et favorise I'aspect
distributif du mélange. Quant aux bulles de gdesedubissent des déformations progressives
jusqu’a leur rupture par extrémité. Nous avons taidsque l'ajout d’'un espacement entre
deux agitateurs crée un effet de relaxation subldles par manque de cisaillement dans cette
zone.

Les expériences réalisées sur le systéme couette ordupermis de montrer que la
rupture extrémité est le phénomeéne de rupture pdvant. La valeur déa; correspondant a
la rupture est proche de 0,5, cette valeur resteceard avec les résultats publiés. Le calcul
de ce parametre nous a permis de mettre en évidgreda rupture par extrémité est le
mécanisme dominant dans la colonne de foisonneraargffet le diamétre moyen des bulles
obtenu expérimentalement a faible vitesse deiootaeste inférieur au diametre critiqdg
calculé a partir d€a.. Par contre, lorsque la vitesse augmenteylg devient supérieur au
diameétre (@) ce qui laisse supposer des phénomeénes de caalesce

Dans les conditions de l'agitation identique nousrs observé qu’en présence du
WPI des bulles se déforment et finissent par romardeur extrémité, ce n’était pas le cas en
présence de Tween 20. L’estimation de la conceotraurfacique [{,,) a montré que pour le
Tween 20, cette concentration reste proche descejiee nous avons trouvées dans la
littérature pour les constituants des WPI. La défice observée est donc due a d’autres
parametres qud .. Ceci peut étre lié a la différence de vitessbsbaption-désorption voire

a des phénomenes hors équilibre notamment la diffiki surfactant vers la surface.

Le dernier chapitre de ce travail a été dédié aélnde hydrodynamique numeérique.
L'objectif était de déterminer les champs d’écowteirnen fonction des configurations dans le
but d’apporter des éclaircissements sur les rdsuttatenus en chapitre 2. Ainsi nous avons
montré que le taux cisaillement moyen et maximustierg les mémes quelle que soit la
configuration des agitateurs. Ce résultat confipnerquoi la configuration ne modifie pas la
taille moyenne des bulles dans le produit foisor@nalyse des champs de vitesse montre
également que lorsque les agitateurs sont aligéésulement est équivalent a celui observé
dans un systéme couette qui n’est pas favoraldedéspersion du gaz. L’analyse numérique
confirme également que I'espacement entre deuatagits créent une zone de relaxation par
mangue de cisaillement dans ces zones. Cependantigpaonfiguration collée et décalée
d'un angle 6, l'analyse des lignes de courant montre une stractd’écoulement plus
« chaotique » par la multiplication des zones deexo On voit apparaitre des élongations
supplémentaires derriere les pales par rapport @ eonfiguration alignée. Un effet
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supplémentaire de cette configuration est I'apjmarid’'un effet Venturi entre les pales de
deux agitateurs successif qui favorise le mélahgnsemble de ces phénomenes améliore
l'aspect distributif de mélange et confirme I'effité de cette configuration pour la
dispersion du gaz. Tout en restant lucide suritegfee la simulation monophasique ne puisse
pas expliquer les phénomenes complexes qui peaveit lieu dans le cas d’'un écoulement
diphasique (gaz-liquide), cependant il semble dugbthese de considérer que le gaz suit les
lignes d’écoulement imposés par la phase continih@as loin de la réalité.

Dans le cadre de ce travail, nous avons initietdesux sur I'effet de la nature du
tensioactif sur la déformation et la rupture du.dazchoix du Tween 20 n’était peut-étre pas
bien adapté a cette étude. Cependant 'outil quidlgt quantitatif que nous avons développé,
peut servir pour les travaux futurs sur le role tdnsioactif, notamment, en utilisant des
tensioactifs de poids moléculaires différents. Iltilomumeérique présenté dans ce travail peut
également servir pour faire des expérimentationsémigues a la fois en modifiant les
propriétés de la phase continue et/ou la configamades agitateurs dans le but d’accentuer

I'aspect distributif du mélange.

Souidi Page 114 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Références bibliographiques

Balerin, C., Aymard, P., Ducept, F., Vaslin, S.v€élier, G., 2007. Effect of formulation and
processing factors on the properties of liquid féogims.Journal of Food Engineering/8,
802-809.

Barailler, F., Heniche, M., Tanguy, P. A., 2006.CCBEnalysis of a rotor-stator mixer with
viscous fluidsChemical Engineering Sciendgl, 2888-2894.

Bentley, B. J., Leal, L.G., 1986. An experimentayastigation of drops deformation and
breakup in steady, two-dimensional linear flodsurnal of Fluid Mechanicsl67, 241-283.

Bimbenet, J. J., Trystram, G., 1992. Process cbmtrihe food industryTransactions of the
institution of chemical Engineers, Part @0, 115-125.

Bos, M. A., Van Viliet, T., 2001. Interfacial rhegjoal properties of adsorbed protein layers
and surfactants: a reviewdvances in Colloid Interfaces Scienéé, 437-471.

Bouaouina, H., Labbafi, M., Desrumaux, A., Vial,.Cburosset, P., Bérot, S., 2005. Impact
des conditions d’émulsification sur I'élaboration d®ousses laitieres type « topping ».
Science des Alimentd5, 353-366.

Brucato, A., Ciofalo, M., Grisafi, F., Micale, GL998. Numerical prediction of flow fields in
baffled stirred vessels: a comparison of modellegproaches.Chemical Engineering
Scienceb3, 3653-3684.

Campbell, G. M., Mougeot, E., 1999. Creation andrabterisation of aerated food products.
Trends in Food Science and Technolalfy, 283-296.

Canedo, E, L., Favelukis, M., Tadmor, Z., Talmon, Y993. An experimental study of
bubble deformation in viscous liquids in simple ah#ow. American Institute of Chemical
Engineers Journal39, 553-559.

Cayot, P., Lorient, D., Structures et techno-famtdi des protéines du lait, Lavoisier Tec &
Doc, Paris, France (1998).

Cerf, R. J., 1951. Recherches théorétiques sufet’efle Maxwell des solutions de
macromolécules déformables, 2. Applications de Héottie de la sphere élastique aux
solutions de macromolécules en chaide€himie Physique et de physico-chimie biologique
48, 85.

Chaffey, C. E., Brenner, H., 1967. A second-ordeoty for shear deformation of drops.
Journal of Colloid Interface Scienc24, 258.

Courthaudon, J-L., Dickinson, E., Matsumura, Y.918 Competitive adsorption -
lactoglobulin + Tween 20 at the oil-water interfaCelloids and Surface$6, 293-300.

Souidi Page 15 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Courthaudon, J-L., Dickinson, E., Dalgleish, G.918. Competitive adsorption @Fcasein
and non-ionic surfactant in Oil-in-water emulsiodsurnal of Colloid and Interface Science,
145, 390-395.

Cox, R. G., 1969. The deformation of a drop in aggal time-dependent fluid flowournal
of Fluid Mechanics37, 601.

Cuvelier, G., Michon, C., 2003. Remplacer la gékatiquelle fonctionnalitélProceeding
of polymerix Renne, France, 1-9

Dalmazonne, C., 2000. Génération mécanique dessémslOil Gas Science Technolagy
55, 281-305.

De Bruijn, R. A., 1993. Tip streaming of drops imple shear flowsChemical Engineering
Science48, 277-284.

Deshmukh, N. A., Patil, S. S., Joshi, J. B., 2@B&s induction characteristics of hollow self-
inducing-impellerChemical Engineering Research and Desigfh (A2), 124-132.

Dickinson, E., 1996Les colloides alimentairgdraduction francaise par J-L. Courthaudon et
M. le Meste) Editions MassonParis.

Dickinson, E., 1998. Proteins at interfaces andemulsions: stability, rheology and
interactions. J. Chem. Soc. Faraday Trans, 94,-1659.

Djelveh, G., Gros, J. B., Cornet, J. F., 1998. fomprocess analysis for a stirred column
with a narrow annular regio@hemical Engineering Science3, 3157-3160.

Dumont, E., Fayolle, F., Legrand, J., 2000. Flogimees and wall shear rates determination
within a scraped surface heat exchandeurnal of Food Engineeringi5, 195-207.

Edwards, D. A., Brenner, H., Wasan, D. T., 199lerfiacial Transport Processes and
Rheology. Butterworth-Heinemann, Boston.

Eggleton, Ch. D., Stebe, K. J., 1998. An Adsorptidasorption-Controlled Surfactant on a
Deforming DropletJournal of Colloid and Interface Scien@98, 68—80.

Eggleton, Ch, D., Tsai, T-M., Stebe, K. J., 200ip-3treaming from a drop in the presence of
surfactantsPhysical Review Letter87, 048302-1 — 048302-4.

Fradette, L., Li, H.-Z., Choplin, L., Tanguy, P.2006. Gas/liquid dispersions with a SMX
static mixer in the laminar regim€hemical Engineering Sciendgl, 3506—3518.

Golemanov, K., Tcholakova, S., Denkov, N.D., Anapiddmanabhan, K.P., Lips, A., 2008.
Breakup of bubbles and drops in steadily shearath$oand concentrated emulsioR§ys.
Rev. E, 78, 051405-1-051405-11.

Gonzalez Méndez, N., 1998lise en ceuvre d’'un procédé de foisonnement enncoeti
échangeurs de chaleur a surface raclée. Elaboratienmousses de viande et de poisson.
Thése de doctorat de I'Université Blaise Pascar@bnt-Ferrand.

Souidi Page 116 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Grace, H. P., 1982. Dispersion phenomena in highogity immiscible fluid systems and
application of static mixers as dispersion devioesuch system&Chem Eng Comni4, 225-
277.

Graham, D. E., Phillips, M. C., 1979. Proteinsiquid interfaces II. Adsorption isotherms,
Journal of Colloid and Interface Scienc&, 415-426.

Guido, S., Greco, F., Villone, M., 1999. Experinrs@rdetermination of drop shape in slow
steady shear flondournal of Colloid Interfaces Scienc&l9, 298-309.

Guido, S., Greco, F., 2001. Drop shape under steady shear flow and during relaxation:
Experimental results and comparison with the®tyeol. Acta40, 176-184.

Guido, S., Simeone, M., Greco, F., 2003. Defornmattba Newtonian drop in a viscoelastic
matrix under steady shear flow: Experimental vdiataof slow flow theory.J Non-Newton
Fluid Mech114:65-82.

Habchi, C., Lemenand, Th., Della Valle, D., Peeslags, H., 2009. Liquid/liquid dispersion
in a choatic advection flownternational Journal of Multiphase Flqv85, 485-497.

Hanselmann, W., Windhab, E., 1999. Fow characiesisind modeling of foam generation in
a continuous rotor-stator mixelournal of Food Engineerind38, 393-405.

Hinch, E, J., Acrivos, A., 1980. Long Slender dinpa simple shear flondournal of Fluid
Mechanics 98, 305-328.

Hinze, J. O., 1955. Fundamentals of the hydrodynamachanism of splitting in dispersion
processesAmerican Institute of Chemical Engineers Jouyrial289-295.

Jahoda, M., Mogk, M., Kukukova, A., Machd, V., 2007. CFD modelling of liquid
homogenisation in stirred tanks with one and tw@etfters using large eddy simulation.
Chemical Engineering Research and Desigfsy 616—625.

Jahoda, M., Tomaskova, L., M&Et M., 2009. CFD prediction of liquid homogenisatim a
gas-liquid stirred tankChemical Engineering Research and Desigjn, 460—467.

Janssen, J.J.M, Boon, A., Agterof, W., 1994a. bilte of dynamic interfacial properties on
droplet break-up in simple shear flodmerican Institute of Chemical Engineers Jouyré],
1929-1938.

Janssen, J.J.M, Boon, A., Agterof, W., 1994b. Debpkreak-up in simple shear flow in the
presence of emulsifier€olloid Surfaces A: Physicochemical Engineeringetsg 91, 141-
148.

Janssen, J.J.M, Boon, A., Agterof, W., Mellema20Q1. Droplet break-up in concentrated
emulsionsJournal of Rheology5, 227-236.

Kennedy, M. R., Pozrikidis, C., Skalak, R., 1994otMn and deformationof liquid drops
and the rheologgf dilute emulsionsn shear flowComputer Fluids23, 251-278.

Souidi Page 117 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Kitabatke, N., Dio, E., 1982. Surface tension aodniing of protein solutionslournal of
Food Science47, 1218-1221.

Koshy, A., Das, T. R., Kumar, R., 1988. The effettsurfactants on drop breakage in
turbulent liquid dispersion€hemical Engineering Scienc&s, 649-

Kroezen, A. B. J., Groot Wassink, J., 1987. Buldite distribution and energy dissipation in
foam mixer.J Soc Doyer Coloyrl03, 386-394.

Kroezen, A. B. J., Groot Wassink, J., Bertelin, B88. Foam generation in a rotor-stator
mixer. Chemical Engineering Proces#4, 145-156.

Kukukova, A., Mostk, M., Jahoda, M., Machip V., 2005. CFD prediction of flow and
homogenisation in a stirred vessel. Part I. Vesgéh one and two impellersChemical
Engineering Technology8, 1125-1133.

Labbafi, M., 2006.Effets combinés des parametres de formulation eprdeédé pour la
conduite de I'opération de foisonnement en contiune émulsion alimentaireThese de
doctorat de I'Université Blaise Pascal, Clermontr&ied.

Labbafi, M., Bouaouina, H., Vial, Ch., Djelveh, ®icgirard, L., Casalinho, J., Schorsch, C.,
2005. Impact des technologies et des conditionsatgées du foisonnement sur I'élaboration
des mousses laitieres de type « toppingctence des Alimentd5, 381-395.

Levitt, L., Macosko, C. W., 1996. Influence of nairstress difference on polymer drop
deformationPolymer Engineering Scienc&6, 1647-1655.

Mabille, C., Leal-Calderon, F., Bibette, J., Schmit, 2003.Europhys. Lett61, p 708.

Mabit, J., Fayolle, F., Legrand, J., 2003. She#gsranvestigation in a scraped surface heat
exchangerChemical Engineering Sciends8, 4667-4679.

Maffetone, P. L., Minale, M., 1999. Equation of njga for ellipsoidal drops in viscous flow.
Journal of Non-Newtonian Fluid Mechani@8, 227-

Marden Marshall, E., Bakker, A., 2003. ComputatloRmid Mixing. DansHandbook of
Industrial Mixing Editeurs: Edward, L. P., Atiemo-Obeng, V et Saumeg M. K., John Wiley
and Sons, Inc. USA, pp. 1-154.

Mason, T. G., Bibette, J., 1997. Shear rupturindroplets in complex fluidd.angmuir,13,
p 4600.

Megias-Alguacil, D., Feigl, K., Dresseler, M., Hise, P., Whindab, E. J., 2005ournal of
Non-Newtonian Fluid Mechanic$26, 153-161.

Mighri, F et Huneault, M., 2001. Dispersion visaalion of model fluids in a transparent
Couette flow cellJournal of Rheology45,783-797.

Souidi Page 8 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Mighri, F., Carreau, P. J., Ajji, A., 1998. Influem of elastic properties on drop deformation
and breakup in shear flodournal of Rheology2, 1477-1490.

Migler, K. B., 2000. Droplet vorticity alignment ipolymer blendsJournal of Rheology44,
277-290.

Miller, R., Grigoriev, D. O., Kragel, J., Makievskh.V., Maldonado-Valderrama, J., Leser,
M., Michel, M., Fainerman, V.B., 2005. Experimensalidies on the desorption of adsorbed
proteins from liquid interface$.ood Hydrocolloids 19, 479-483.

Milliken, W, J., Leal, L. G., 1994. The influencé surfactant on the deformation and break-
up of a viscous drop; the effect of surfactantighil Coll Interf Scj 166, 275-285.

Mdller-Fischer, N., Windhab, E. J., 2005. Influerafeprocess parameters on microstructure
of food foam whipped in a rotor-stator device wittda wide static pressure rangeolloid
Surfaces. A: Physicochemical Enginnering Aspe&xfi8, 353-362.

Mdller-Fischer, N., Tobler, Ph., Dressler, M., Fisc, P., Windhab, E.J., 2008. Single bubble
deformation and breakup in simple shear fl&wp. Fluids 45, 917-926.

Murthy, B.N., Deshmukh, N.A., Patwardhan, A.W., [#i03.B., 2007. Hollow self-inducing
impellers: Flow visualization and CFD simulatiddhemical Engineering Scienc@2, 3839-
3848.

Nagata, S., 1975. Mixing: Principle and ApplicasolViley, New York.

Narchi, 1., 2008.Etude du procédé de foisonnement en continu degumilmodeles :
Interaction formulation-procédé sur les propriétda produit fini These de doctorat de
I'Université Blaise Pascal, Clermont-Ferrand.

Narchi, I., Vial, Ch., Djelveh, G., 2011. Compavatistudy of the design of continuous
aeration equipment for the production of food foadasirnal of Food Engineerindl02, 105-
114.

Pugnaloni, L. A., Dickinson, E., Ettelaie, R., MagkA. R., Wilde, P. J., 2004. Competitive
adsorption of proteins and low-molecular-weight factants : computer simulation and
microscopic imagingAdvances in colloid Interfaces Scient@7, 27-49.

Rallison, J, M., 1984. The deformation of smallcass drops and bubbles in shear flows.
Ann Rev

Rauline, D., Tanguy, P. A., Le Blevec, J. M., Bausi J., 1998. Numerical investigation of
the performance of several static mix&€an. J Chem Eng’8, 527-535.

Rodriguez Patino, J. M., Rodriguez Nino, M. R., 49Bterfacial characteristics of food
emulsifiers (proteins and lipids) at the air-watgerface.Colloid Surfaces. B: Biointerfaces
15, 235-252.

Souidi Page 119 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Rumscheidt, F. D., Mason, S, G., 1961. Particleionst in sheared suspensions: XII.
Deformation and burst of fluid drops in shear angerbolic flow. Journal of Colloid
Sciencel6. 238-

Rumscheidt, F. D., Mason, S, G., 1962. Breakuptafiaary liquid threadsJournal of
Colloid Sciencel?, 260-2609.

Rust, A. C., Manga, M., 2002. Bubble shapes anentations in lowRe simple shear flow.
Journal of Colloid and Interface Scien@19, 476-480.

Salager, J. L., Choplin, L., 2008. Mousses : Fomnat Formulation et propriétédn
techniques de I'ingénieuvol Génie des procédeés, chapitre J2-200, 1-14.

Samanta, S., Ghosh, P., 2011. Coalescence of lsubblké stability of foams in aqueous
solutions of Tween surfactantShemical Engineering Research and Desig®, 2344-2355.

Souidi, K., Mardaru, A., Roudet, M., Marcati, A.ella Valle, D.,Djelveh, G., 2012. Effect
of impellers configuration on the gas dispersiomigh-viscosity fluid using narrow annular
gap unit. Part 1. Experimental approaChemical Engineering Sciencé4, 287-295.

Stegeman, Y. W., 2002. Time dependent behavioudroplets elongationnel flows. PhD
thesis, Eindhoven University of Technology.

Stone, H. A., 1994. Dynamics of drop deformationl &neakup in viscous fluid#nn Rev
Fluid Mech26, 65-102.

Stone, H. A, Leal, L. G., 1990. The effects offaatants on drop deformation and breakup.
Journal of Fluid Mechanics220, 161-

Sumi, Y., Kamiwano, M., 2001. Development and mxicharacteristics of a multistage
impeller for agitating highly viscous fluiddournal of Chemical Engineering of Japd¥,
485-492.

Syrbe, A., Bauer, W. J., Klostermeyer, H., 1998lyPer Science Concepts in Dairy
Systems-An Overview of milk protein and Food Hydibmd Interaction. International
Dairy Journal 8, 179-193.

Taylor, G. I., 1932. The viscosity of a fluid comiag small drops of another fluidRroc.
Roy. Soc(London), A138, 41.

Taylor, G. I., 1934. The formation of emulsionsdefinable fields of flowProc. Roy. Sac
(London), A146, 501.

Taylor, G. I., 1964. Conical free surfaces anddfinterfaces.Proc. Int. Cong. Of Appl.
Mech, p. 790, Munich, Springer-Verlag.

Thakur, R. K., 2004Dispersion de gaz dans les milieux non-newtoniermliegtion au
foisonnement des emulsions alimentaires en canfinése de doctorat de I'Université Blaise
Pascal, Clermont-Ferrand.

Souidi Page 120 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Thakur, R. K., Vial, Ch, Djelveh, G., 2003a. Infhee of operating conditions and impeller
design on the continuous manufacturing of foam fdodrnal of Food Engineering0, 9-20.

Thakur, R. K., Vial, Ch, Djelveh, G., 2003b. Foamiof commercial grade food products in
continuous stirred colum@hem Eng Res Dg81, 1083-1089.

Thakur, R. K., Vial, Ch., Djelveh, G., Labbafi, M2004. Mixing of complex fluids with flat-
bladed impellers: effect of impeller geometry anghy shear-thinning behaviou€hemical
Enginnering Proces#3, 1211-1222.

Thakur, R. K., Vial, Ch, Djelveh, G., 2005. Comhineffects of process parameters and
composition on foaming of dairy emulsions at lowperature in an agitated colundmurnal
of Food Engineering68, 335-347.

Van Aken, G. A., 2001. Aeration of emulsions by pging. Colloid Surfaces. A:
Physicochemical Engineering Aspect80, 333-354.

Vial, Ch., Thakur, R., Djelveh, G., Picgirard, 2Q06. Continuous manufacturing of a light-
textured foamed fresh cheese by dispersion of glgase. I. Influence of process parameters.
Journal of Food Engineering’7, 1-13.

Walstra, P., 2003. Formation of Emulsions and Fo@apterll, IPhysical Chemistry of
Foods,Marcel Dekker, Inc., New York, Basel, USA.

Weaire, D., Hutzler, S1999 The Physics of Foam€larendon Press, Oxford (1999).

Wilde, P. J., 2000. Interfaces: their role in foamd emulsion behaviouCurrent Opinion of
Colloid Interfaces Science, 276-181.

Williams, A., Janssen, J. M., Prins, A., 1997. Bebar of droplets in simple shear flow in
the presence of a protein emulsifi€@olloid Surfaces A: Physicochemical Engineering
Aspects125, 189-200.

Yataghene, M., Pruvost, J., Fayolle, F., Legrand2008. CFD analysis of the flow pattern
and local shear rate in a scraped surface heataegeh Chemical Engineering and
Processing47, 1550 -1561.

Zhou, G., Kresta, S. M., 1998. Correlation of mdawp size and minimum drop size with the
turbulence energy dissipation and the flow in aiteéed tank Chemical Engineering Science
53, 2063-2079.

Souidi Page 121 15/01/2013



Mémoire de these AU. 2012/2013

Annexe

Productions scientifiques

A) Publications dans un Journal a comité de leetur

1) Souidi, K, Mardaru, A., Roudet, M., Marcati, A., Della \&IID., Djelveh, G., 2012.
Effect of impellers configuration on the gas digpen in high viscosity fluid using narrow
annular gap unit. Part 1: Experimental appro&itemical Engineering Scienc#, 287-295.

2) Mardaru, A., Souidi, K Marcati, A., Gheorghita, J., Habchi, G., Dellal¥, D., Djelvenh,
G., 2012. Effect of impellers configuration on thes dispersion in high viscosity fluid using
narrow annular gap unit. Part 2: Numerical appro@ttemical Engineering Sciencé;, 63-
74.

B) Collogues internationaux

1) Souidi, K, Vial, Ch., Djelveh, G., Influence of impellergign for the continuous foaming
of food emulsions in laminar flow conditions. TB8 World Congress on Emulsiq2010)
(Lyon, France).

2) Souidi, K, Mardaru, A., Gheorghita, J., Gabriela, 1., D@y G., Rheological
characterization of foams obtained by mechanidairsj system. Th&" Europe Congress of
Chemical Engineering2011) (Berlin, Germany).

C) Collogues nationaux

- Présentation orale aux JEDSPI :

1) Souidi, K, Djelveh, G., Effet de la configuration des afgitas et de la rhéologie du liquide
sur la dispersion du gaz : études expérimentatei@teriqgue.Journées de I'Ecole Doctorale
des Sciences pour I'lngénieur, JEDSR011) (Clermont-Ferrand, France).

Souidi Page 122 15/01/2013






Résumé:

Cette these est dédiée a I'étude de I'effet detdiguration des agitateurs (pales planes) et la
nature du tensioactif sur la dispersion de gaz denkquide en vue d’obtenir un produit foisonné.
Cette étude est menée a deux échelles pilote akeloce premier chapitre est dédié a une étude a
I'échelle pilote. Les résultats ont montré qu’aditions opératoires fixées, lorsque les agitatsorg
collés et décalés, I'aspect distributif de la dispm de gaz est amélioré. L’aspect dispersifl@ales
bulles), en revanche, reste peu sensible a la guoafion des agitateurs. Les protéines sériques
« WPI » comme agent tensioactif améliore I'effitdade la rétention de gaz alors que le Tween 20 la
réduit et provoque I'augmentation de la taille beles. Le deuxiéme chapitre concerne une approche
locale qualitative (observation optique) et quatitte (détermination de capillaire critique). L'd&u
gualitative a montré que I'ajout d'un angle de d#&ga modifie I'écoulement du liquide et les bulles
suivent la trajectoire imposée par le liquide. lgoes les protéines WPI est utilisé comme agent
tensioactif, sous l'action de la contrainte de ilesaent, les bulles subissent une déformationsgui
termine par une rupture par extrémité. Un systemaette a permis de déterminer un nombre
capillaire critique correspondant a cette ruptia: contre, en présence du Tween 20, la déformation
ne conduit jamais a une rupture par extrémitéraigsieme chapitre de ce travail est dédié a ungeétu
numérique de I'hydrodynamique de I'écoulement. €&ttude a permis de confirmer les résultats
obtenus par I'approche qualitative. A titre d’exéepun décalage entre deux agitateurs collés condui
a la multiplication des zones de vortex, a I'apj@ni des élongations supplémentaires et d’effet
venturi favorables a I'aspect distributif de lapdission. L'étude numérique montre également que le
gradient maximal et moyen de vitesse reste indépendk la configuration, ce qui explique pourquoi
la taille moyenne est indépendante de la configurat

Mots clés foisonnement, dispersion gaz-liquide, rupturenfiguration d'agitateurs, simulation
numerique.

Abstract :

Flat-blad impellers configuration coupled with tieregtif agents have been used to study gas
dispersion in foaming process. The work has beadwtted at pilot and local scales. The first chapte
is devoted to a study at the pilot scale. The tesHowed that under a given operating conditians,
shift between two glued successive impellers presiatistributive aspect of the gas dispersion.
However the dispersive aspect (bubble size), resnatependent of the impellers configuration. The
pilot-scale experiments have also shown that th@I"&nhance foaming efficiency, while, Tween 20
reduces it and increases the size of the bubbles.s€cond chapter links with a qualitative (optical
observation) and quantitative (determination ofical capillary) at local scale. It has been obsdrv
that shifted-impellers modify the flow pattern aptbmotes the distributive aspect of the mixture.
When the WPI is used as a surfactant, shear strdaeses bubble deformation until a tip-breakup
occurs. Using a Couette system, it has been shiah there exist a critical capillary number
corresponding to this rupture. However, the deftionadoes never induced tip-breakup when using
Tween 20. The third chapter of this work is devatedh numerical study of liquid hydrodynamics
under different configuration. It appears that tomfiguration where the impellers are glued and
shifted induces the multiplication of the vortelie tappearance of additional elongations and venturi
effect. These effects seem to improve the distnibusispect of mixing in agreement with the results
obtained previously. The numerical study also shithas the maximum and average shear gradient is
independent of the configuration. This result eixdavhy the mean bubble size remains independent
of the configuration.

Keywords Foaming, gas-liquid dispersion, rupture, impetlenfigurations, numerical simulation.



