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Introduction

Depuis le début de l'agriculture (8000 avant JC), l'homme a commencé des activités de réduction de taille de particules. Les poudres sont utilisées par l'homme comme une des formes principales de la valorisation industrielle des minéraux. L'application de ces poudres est très variée, on peut constater deux grands domaines principaux : les matériaux de construction (ciments, chaux, plâtres, bétons, etc.) et l'utilisation comme charge (peintures, pigments, cosmétique, produits pharmaceutiques, etc.).

Phénomène de ré-agglomération lors du broyage

Historique du broyage

Les premiers humains ont pilonné des grains et des noix avec des pierres pour libérer les parties intérieures comestibles des coquilles de protection rigide. C'est la première conscience du broyage. L'existence de l'ensemble du mortier et du pilon en fait le premier outil de la procédure du broyage. Et il est encore largement utilisé dans les laboratoires de chimie ou même en pharmacie. Au niveau de la gastronomie, ce type de moulin est encore utilisé dans beaucoup de pays traditionnels (Chine, Inde, etc) pour des préparations culinaires domestiques plus délicates. La première activité du broyage visant à des particules très fines est le broyage de pigments. Il y a plus de 40 000 ans, les aborigènes australiens extrayaient des ocres de haute qualité à partir de dépôts d'oxyde de fer et les broyaient en poudre avec des pierres pour une utilisation cosmétique, et de décoration (peintures rupestres). Comme la population du monde ne cesse d'augmenter, la demande de conversion de matières premières en produits tels que les médicaments, les minéraux et pigments devient de plus en plus importante. En même temps, la demande de la finesse de particules entraînent l'amélioration de la machine du broyage (Figure .1). Selon Fischer (1944), "Avec des progrès, la machine la plus ancienne du monde (le moulin) a servi les hommes dans tous les pays depuis plus de 100 siècles".

Tout au long de l'histoire de la réduction de taille, les innovations ont été tirées principalement par les progrès technologiques liés à l'énergie et aux nouveaux matériaux pour rendre le processus plus efficace et libérer l'homme. Donc les ressources renouvelables comme l'énergie hydraulique et éolienne ont été introduites dans la conception de moulins plus puissants. Le point de repère dans le développement du broyage est l'utilisation de l'énergie thermique de la vapeur d'eau. Après la révolution industrielle, d'énormes machines de broyage sont inventées et s'améliorent rapidement. Au début du 20 ème siècle, la découverte de nouvelles sources d'énergie, l'électricité et le pétrole, fait que l'industrie des matériaux progresse avec une intensité incroyable.

Depuis, l'obtention des poudres est réalisée par la technique du broyage dans l'industrie moderne. La demande en machines de broyage avec une productivité et une efficacité énergétique plus grande augmente. Principalement, ces industries produisent de la farine, des matériaux de construction et des agrégats, des minéraux métalliques et non métalliques, du ciment Portland et des produits chimiques et des poudres fines. Le processus de fabrication du ciment Portland, les processus d'obtention du cyanure et la flottation des minéraux, ainsi que le processus de la réduction progressive pour les céréales, qui demandent tous de hautes efficacités et capacités de broyage ont été développés vers le début du 20 ème siècle grâce au développement du moteur électrique, la Figure .2 présente la croissance de la capacité de production due au développement énergétique depuis des siècles [START_REF] Alban | The history of grinding[END_REF].

Le broyage n'est pas seulement la technologie la plus ancienne mais aussi la plus répandue. Il est utilisé dans tous les pays et dans tous les secteurs qui impliquent des particules solides. Voici quelques-unes des applications les plus importantes de cette technologie :

-Briser les grains de blé pour séparer l'endosperme et le son du blé et puis broyer l'endosperme pour produire la farine. -Broyer de nombreuses denrées alimentaires, y compris les épices, confiserie, et les aliments pour les animaux. -Casser la roche en blocs et en cailloux.

-Pulvériser le charbon combustible dans les centrales.

-Broyer du calcaire et du clinker pour fabriquer du ciment.

-Broyer des minéraux industriels pour l'utilisation comme pigments et fabriquer des engrais, du verre, des produits chimiques, des médicaments pharmaceutiques, etc. Peter Ritter von Rittinger était un minéralogiste réputé dont les inventions et les descriptions mathématiques des opérations unitaires des procédés minéraux, ont conduit aux technologies modernes. Il a été le premier à fournir une base mathématique solide pour la physique de la séparation des particules en voie humide et les procédés de séparation par gravité, et le premier à discuter de la relation quantitative entre l'énergie consommée et la réduction de la taille atteinte dans le concassage et le broyage. Il a inventé le Spitzkasten qui a permis la classification de fines particules par gravité.

Dans son livre sur les procédures des minéraux (Lehrbuch der Aufbereitungskunde, von Rittinger 1867), il a expliqué les principes impliqués dans le processus de broyage à l'aide d'équations mathématiques. Il a décrit la relation entre la réduction taille des particules et la consommation énergétique de la façon suivante : "le travail accompli dans l'écrasement est proportionnel à l'aire de la nouvelle surface créée", l'hypothèse attribuée à von Rittinger est définie par l'équation .1, où E est l'énergie, k est une constante, et χ 1 et χ 2 sont la taille du produit initial et après broyage.

E = k[ 1 χ 2 - 1 χ 1 ] ( .1) 

Procédé de broyage industriel

Les industries de broyage des matériaux utilisent principalement deux types de broyage : le broyage en voie humide et le broyage en voie sèche. Le broyage en voie humide utilise une suspension (par exemple, de l'eau) pour obtenir une granulométrie plus fine. Cette méthode est souvent plus rentable au niveau énergétique par rapport au broyage en voie sèche. Malgré ces avantages, le broyage en voie humide est limité dans plusieurs domaines puisque le produit final de ce type de broyage est une suspension. Cela peut être inconvénient et cause des étapes supplémentaires (transport de grandes quantités d'eau, séchage du produit, etc). En revanche, le broyage en voie sèche est développé dans des domaines divers bien que le rendement de celui-ci soit plus faible. Le procédé du broyage en voie sèche est constitué de trois étapes principales : concassage du matériau dans l'enceinte du broyage ; sélection des particules par taille ; acquisition de particules de taille désirée et recyclage de particules non qualifiées, schématisées sur la Dans le cas du broyage à boulet, dans l'enceinte de broyage, en interagissant par des collisions avec des boulets de broyage ou avec la paroi du broyeur, les particules subissent plusieurs modes de sollicitation : la percussion, l'impact, la pression ou écrasement et le frottement, montrés sur la Figure Ce procédé de broyage, qui est utilisé depuis plus d'un siècle, n'est toujours pas totalement optimisé. L'efficacité énergétique du broyage est entre 1 et 5% [START_REF] Alvarado | Energy and exergy optimization of comminution[END_REF]. Du fait de la croissance énorme de l'énergie consommée avec l'augmentation de la finesse des particules, l'optimisation du bilan énergétique reste toujours un enjeu important. Aussi de nombreuses études sont réalisées pour chercher à augmenter l'efficacité énergétique dans le procédé de broyage en voie sèche. Réduire la consommation d'énergie et accroitre l'efficacité dans la technologie de broyage des matériaux tels que les minéraux, ciment, pigments, produits chimiques et alimentaires ont longtemps été considérées comme des domaines majeurs du développement, en particulier pour la fabrication des particules de taille micronique. La figure .5 montre l'énergie spécifique nécessaire pour différentes demandes de taille de produit. Seulement 1kWH/t nécessite pour fabriquer des particules de taille de 104 µm, néanmoins plus de 200 kWH/t sont consommés pour obtenir des particules de 1 µm. Cette forte augmentation est due à de nombreux facteurs [START_REF] Wang | Enhancement of energy efficiency for mechanical production of fine and ultrafine particles in comminution[END_REF]. D'après EL-Shall, l'énergie réelle nécessaire pour la fracturation (la création des nouvelles surfaces) est seulement une petite fraction (moins de 1%) de l'énergie totale apportée dans le broyeur. Une grande proportion d'énergie (plus de 75%) est dissipée en chaleur, probablement due au frottement, collisions non productives, etc [START_REF] El-Shall | Physico-Chemical Aspects of Grinding : a Review of Use of Additives[END_REF]. D'autres phénomènes dissipatifs tels que des réactions chimiques, des déformations élastiques et plastiques contribuent aussi à cette perte énergétique. Étant un procédé en boucle avec plusieurs étapes (fragmentation, sélection, recyclage), l'évaluation des paramètres influents est rendue assez difficile puisque les phénomènes sont regroupés. En général, les caractéristiques principales d'un procédé de broyage sont : 1) le type de broyeur (à boulets, à marteaux, voie sèche, voie humide ...) ; 2) le milieu de broyage (température, humidité) ; 3) les propriétés des matières (taille, dureté, porosité) ; 4) les agents de mouture (additifs du broyage). Tous ces paramètres doivent être optimisés pour améliorer le rendement énergétique du procédé de broyage. Dans cette thèse, nous nous sommes focalisées sur un phénomène non désirable dans l'étape de recyclage : la ré-agglomération des particules broyées. Dans l'étape de broyage, les particules sont concassées lors de collisions entre particules et particules/corps broyant, des particules très fines souvent sous forme de poussière de quelques microns ou moins apparaissent. Ces particules très fines qui ont déjà atteint la seuil de taille demandé, se regroupent ensemble sous forme d'une grosse particule, et sont donc renvoyées dans l'enceinte du broyage pour être ré-fragmentées. Ce phénomène de ré-agglomération est un des phénomènes à éliminer ou à minimiser dans la procédure du broyage.

Phénomène de ré-agglomération

Lorsque la taille des particules devient faible (typiquement inférieure à quelques dizaines de microns), les particules deviennent particulièrement sensibles aux différentes forces d'attraction inter-particulaires, en même temps les forces macroscopiques comme la gravitation deviennent négligeables. L'expérience faite par Opocky et al. montre qu'après avoir atteint un certain degré de dispersion, la réduction de taille des particules a tendance à ralentir, et qu'au contraire, une croissance de la taille des particules ou un grossissement apparent du matériau a lieu, ce qui indique une ré-agglomération des particules. L'évolution du degré de dispersion en fonction du temps de broyage est montrée sur la Figure . Au départ du processus, la fracturation est relativement efficace du fait que les particules sont grosses. L'énergie consommée est proportionnelle à la croissance de nouvelles surfaces dans cette étape (étape "a" dans la figure .6 : Rittinger's stage). Avec l'évolution du temps de broyage, la quantité des particules de petite taille augmente, ce qui rend plus difficile la fragmentation. En même temps, l'adhésion entre les particules et la paroi du broyeur, ou particuleparticule, commence à avoir un effet significatif, cette étape "b" s'appelle l'agrégation. Après avoir atteint un certain critère de finesse, le degré de dispersion atteint une vitesse d'augmentation minimum (étape "c"), ou même diminue. Les matériaux ont une adhérence très forte et irréversible qu'on l'appelle agglomération [START_REF] Opoczky | Fine Grinding and Agglomeration of Silicates[END_REF]. La Figure .7 montre une forte adhérence des "poussières" de silice sur une grosse particule de silice (observation faite en microscopie électronique à balayage). Ce phénomène de ré-agglomération des particules conduit à une perte d'efficacité dans le procédé du broyage que les industries cherchent depuis des années à améliorer. Ainsi, les mécanismes d'agglomération ou de croissance d'agglomérat ont fait l'objet de recherches récentes. Étant donnée la difficulté d'étudier in situ comment les particules fines créées lors du concassage s'agglomèrent, nous nous sommes intéressés à la conséquence principale de cette attraction inter-particules : le changement de stabilité du tas granulaire. En effet, l'évolution de la cohésion entre grosses particules du fait de la présence des fines a une incidence sur l'équilibre mécanique de l'ensemble des particules. Dans la suite de cette introduction, nous allons nous focaliser sur les enjeux et les motivations de l'étude réalisée durant cette thèse.

Problématique de thèse

L'intérêt pour le phénomène de ré-agglomération nous a conduit à étudier la stabilité d'un milieu granulaire. Il faut noter que les milieux granulaires présentent une variété de comportements et de propriétés divers, et que la physique de ceux ci reste encore mal comprise. La compréhension des milieux granulaires, et en particulier de leur propriétés d'écoulement, est d'autant plus importante qu'ils interviennent dans de nombreux domaines. De nombreuses études sur la stabilité des tas granulaires sont réalisées avec différentes conditions expérimentale : humide/sec, diverses géométries d'expérience, mono/poly-disperses, etc. Il y a un point rarement étudié qui est le fait que même dans les expériences granulaires mono-disperses, le tas n'est jamais tout à fait mono-disperse à cause de la présence d'une petite fraction des particules très fines pendant l'expérience, issues par exemple de l'usure naturelle des grains lors du transport. Est-ce que ces particules fines ont un effet sur la stabilité ou l'écoulement du tas qui peut être vraiment négligé ? Pour apporter des réponses à cette question, nous avons réalisé une étude sur l'influence des particules fines sur les propriétés physiques d'un tas granulaire.

Le fait de concentrer notre étude sur l'étude de la stabilité mécanique de l'ensemble des grains présente 3 avantages :

-la facilité des expériences permet de reproduire celle-ci de nombreuses fois dans des conditions expérimentales variées. -la loi cohésion microscopique-stabilité macroscopique a déjà été étudié par d'autres groupes de recherche (vieillissement granulaire, ajout de liquide, ...) et on pourra donc s'appuyer à la base sur la littérature de ce sujet. -enfin la connaissance des conditions de stabilité d'un milieu granulaire réaliste (contenant des poussières) a un grand intérêt en soi. De nombreuses industries qui stockent des milieux granulaires (ciment, plâtre, céréales, pigment...) pourront bénéficier de ces connaissances. Nous avons choisi un matériau granulaire modèle : des billes de verre. Les billes de verre sont un matériau couramment utilisé dans les recherches expérimentales sur les milieux granulaires. Pourquoi choisir les billes de verre sphériques comme matériau expérimental ? D'abord, les billes de verre sont faciles à trouver, et comme elles sont utilisées dans divers domaines d'application (polissage, broyage, peinture...), les tailles de billes de verre disponibles vont de 1 µm jusqu'à quelques centimètres, donc le choix de taille est plus large par rapport à d'autres matériaux. Étant issues d'une procédure bien développée, la distribution de taille et la sphéricité des particules sont satisfaisantes pour les études expérimentales assez délicates. Le deuxième Introduction point d'intérêt des billes de verre est lié aux propriétés physico-chimiques du verre. Le verre est un matériau amorphe qui est plus dur que la plupart des matériaux. Ce caractère nous permet de minimiser le problème d'usure des particules durant les expériences. Pour finir, le verre est un matériau largement étudié, la connaissance de ses caractéristiques peut nous amener à une meilleure compréhension physique des phénomènes à étudier.

Comme le but final de la thèse est de comprendre le rôle des particules fines sur la réagglomération dans le procédé de broyage, les particules fines sont de la même matière que les grosses particules, donc des billes de verres très fines sont donc utilisées pour représenter les particules fines lors du broyage.

La stabilité d'un tas granulaire dépend non seulement des propriétés surfaciques des particules mais aussi de la façon dont les particules se tiennent ensemble -la force de cohésion à l'échelle microscopique. Pour un tas granulaire "sec", la force de cohésion est influencée de manière importante par l'humidité relative ambiante. Dans ce travail, l'humidité relative est prise en compte pour toutes les expériences en la considérant comme un paramètre influent.

L'étude de la stabilité d'un milieu granulaire peut être réalisée avec des dispositifs simples mais permet néanmoins d'avoir accès à la compréhension des mécanismes essentiels qui régissent le comportement du milieu granulaire. La stabilité d'un empilement granulaire se caractérise souvent par deux angles de stabilité θ m et θ r sur lesquels nous reviendrons détaillé dans le corps du mémoire. En recherche fondamentale, la plupart des études sont réalisées avec un système de plan incliné ou de tambour tournant. La dispositif utilisé dans cette thèse est le tambour tournant qui nous permet d'effectuer un écoulement granulaire intermittent ou continu. En tambour tournant, les mélanges de particules bidisperses ou polydisperses se trouvent souvent confrontée à des phénomènes de ségrégation (radiale ou axiale). Cependant, ces études expérimentales sont généralement effectuées avec un ratio de diamètre de particules petit ou des fractions volumiques de particules assez proches. Que se passe-t-il si on travaille dans des conditions plus extrêmes ? Est-ce que le phénomène de ségrégation est universel pour un milieu granulaire polydisperse en tambour tournant ? Pour tenter de répondre à ces questions, nous avons réalisé des expériences en variant le pourcentage des particules très fines dans un milieu granulaire dans différentes conditions d'humidité relative en tambour tournant.

Organisation du mémoire

Cette thèse est constituée de 4 chapitres. Tout d'abord, une étude bibliographique est faite sur les écoulements des milieux granulaires pour acquérir des informations fondamentales sur ce sujet. Dans un premier temps, nous allons donner une brève revue du comportement avec différents dispositifs expérimentaux, de la stabilité du tas et du phénomène de ségrégation. Ensuite, nous allons nous intéresser à dans l'échelle microscopique de la force de cohésion en présence de la capillarité au contact entre particules afin de comprendre le rôle de l'humidité relative dans un milieu granulaire.

Nous présentons la procédure expérimentale et les différents outils d'analyse mises en ?uvre dans ce travail dans le chapitre 2. En fonction des différentes vitesses de rotation du tambour et de la variation de la concentration des particules fines, nous avons effectué des expériences dans plusieurs régimes d'écoulement granulaire caractérisés par des mesures de l'angle maximum de stabilité θ m et de l'angle minimum de repos θ r .

Dans le chapitre 3, les résultats sont présentés. Nous nous intéressons d'abord à l'étude d'un tas granulaire contenant une seule gamme de billes de verre. Les mesures d'angles caractéristiques d'écoulement du milieu granulaire dans le régime d'écoulement intermittent et le régime d'écoulement continu sont présentées et analysées en fonction de différents paramètres (vitesse de rotation, humidité relative). Ensuite, les résultats d'expériences en présence des particules fines sont abordés. L'influence des particules fines sur le comportement du milieu granulaire et aussi sur les angles de stabilité du tas est présentée. Enfin, quelques expériences complémentaires sont réalisées et exploitées pour obtenir des informations sur l'effet des particules fines sur la rhéologie du milieu.

A la fin, nous discuterons l'effet de l'humidité et l'effet de particules très fines sur la stabilité du milieu granulaire ainsi que la cohésion entre les particules dans le chapitre 4, qui nous permettra d'interpréter les différents résultats présentés dans le chapitre précédent. Dans la suite nous nous intéressons principalement aux écoulements à surface libre, plus particulièrement dans la configuration du tambour tournant.

I.1.2 Tambour tournant

Dans l'industrie du broyage des matériaux, des tambours rotatifs horizontaux ou inclinés de quelques degrés par rapport à l'axe horizontal [START_REF] Ward | Granular segregation in a tilted-rotating drum[END_REF] sont couramment utilisés pour le traitement des matériaux granulaires dans de nombreux domaines, tels que les industries des minéraux (céramique, ciment), la métallurgie, la chimie, la pharmacie, l'agro-alimentaire ou encore le traitement des déchets industriels. Ces types de dispositifs jouent un rôle important dans les procédés car ils sont utilisés pour de multiples fonctions : mélange de particules, séchage, échauffement, réactions chimiques... Il est difficile d'étudier directement les dispositifs réels à cause de la complexité du montage et de la variété de paramètres. La recherche scientifique dans le domaine des milieux granulaires utilise donc des dispositifs plus simples (voir I. 

I.1.2.1 Régimes du mouvement

Dans un tambour tournant, le matériau granulaire forme un lit au bas du tambour. Le mouvement du lit de particules s'effectue dans le plan transversal (perpendiculaire à l'axe du tambour). Ce comportement dépend des conditions de fonctionnement (vitesse de rotation et degré de remplissage) et du frottement des particules entre elles et avec la surface de la paroi du tambour [START_REF] Henein | Experimental Study of Transverse Bed Motion in Rotary Kilns[END_REF] La figure I.4 illustre les différents régimes possibles pour le mouvement du matériau granulaire lorsque le tambour est en rotation.

Ces différents régimes sont décrits ci-après :

Régime de glissement L'état de glissement, appelé aussi "stick-slip", se produit souvent à très faible vitesse de rotation et faible taux de remplissage. Le tas reste en bloc et glisse sur la paroi du tambour. Ce comportement se produit avec une friction faible entre les particules et la paroi. Le lit glisse alternativement vers le haut et le bas de la paroi du cylindre tournant, avec un mouvement relatif très faible entre les particules. En conséquence, en régime de glissement, le mélange radial du tas est relativement faible. Dans la suite de ce mémoire, nous utilisons "stick-slip" pour décrit ce régime. Régime écoulement continu Quand la vitesse de rotation du tambour dépasse une vitesse critique, le temps d'intervalle entre deux avalanche devient de plus en plus court jusqu'à s'annuler, l'empilement granulaire est alors dans le régime d'écoulement continu ("rolling" en anglais). Le comportement est caractérisé par une surface libre quasi plane. Dans le régime d'écoulement continu, la région active a une forme parabolique et représente environ 15 à 20% de la profondeur totale du tas. L'angle que fait la surface avec l'horizontale est dénommé angle de repos dynamique θ dyn de la matière granulaire. Ce régime d'écoulement est le plus répandu dans les opérations industrielles parce que le mélange des particules dans ce régime est plus efficace que dans les autres régimes. Quand la vitesse de rotation augmente encore, on atteint un régime d'écoulement continu à surface incurvée en S dénommé cascade ou cascading en anglais. Comme dans le régime d'avalanche, le tas granulaire dans le tambour peut être divisé en deux régions. La différence est qu'à haute vitesse de rotation, les particules s'écoulent en continu et rapidement à la surface.

Régime cataracte et centrifugation Lorsqu'on augmente encore la vitesse de rotation, les particules à la surface s'écoulent tellement vite qu'une cataracte ("cataracting" en anglais) se produit. La centrifugation (centrifuging) se produit à des vitesses de rotation encore plus élevées, lorsque la force centrifuge sur la paroi est supérieure à la gravité. Les particules restent plaquées contre la paroi. La vitesse à laquelle commence à se produire la centrifugation est appelée la vitesse critique et peut être déterminée à l'aide d'une équation :

v c = 60 2π g R (I.1)
avec g l'accélération de la gravité et R le rayon du tambour. Ce régime n'a pas beaucoup d'intérêt pour les procédures industrielles puisque le mélange des particules n'est alors pas du tout efficace.

I.1.2.2 Transitions de régimes

Le comportement lors de la transition entre différents régimes d'écoulement d'un tas de matériaux granulaires dans un tambour tournant est déjà étudié par plusieurs groupes de recherche [START_REF] Rajchenbach | From Discrete Avalanches to Continuous Regime[END_REF], [START_REF] Lemieux | From Avalanches to Fluid Flow : A Continuous Picture of Grain Dynamics Down a Heap[END_REF]. Tous ces travaux se sont intéressés à la transition entre le régime d'avalanche et le régime d'écoulement continu et une explication générale de cette transition est que le régime d'écoulement se produit quand la durée d'une avalanche est égale au temps nécessaire pour que la zone statique alimente la zone d'écoulement. Henein et al. [START_REF] Henein | Experimental Study of Transverse Bed Motion in Rotary Kilns[END_REF] ont réalisé une étude expérimentale de la transition entre deux régimes d'écoulement d'un tas granulaire (avalanche et écoulement continu) dans un tambour tournant. Plus récemment Lim et al. ont montré dans une étude plus détaillée que le nombre d'avalanches que subit une particule en parcourant la zone active décroît de 3.5 ∼ 4 à 1 au moment de la transition de régime. Les résultats ont été obtenus par la méthode de "Positron emission particle tracking" [START_REF] Lim | Avalanching of granular material in a horizontal slowly rotating cylinder : PEPT studies[END_REF]. Ils ont aussi montré que la vitesse de la transition dépend de plusieurs paramètres différents :

-La hauteur de remplissage du tambour -Le rapport entre le diamètre du tambour D et le diamètre des particules d -Le nombre de Froude F r , défini par :

F r = ω 2 R g (I.2)
où ω = 2πv/60 est la vitesse de rotation angulaire du tambour, R est le rayon du tambour, g l'accélération de gravité et v la vitesse de rotation du tambour en tours par minute. Le nombre de Froude est égal à 1 pour le régime de centrifugation. Dans les régimes d'écoulement continu et d'avalanche, F r est largement inférieur à 1. -Les caractéristiques du milieu granulaire, coefficient de friction, friction particule/parois, angles de repos statique et dynamique, etc. Cette étude montre que la frontière du comportement du tas à la transition de régimes peut rester identique lors de l'utilisation de particules de même forme mais de tailles différentes dans des tambours de diamètres variables avec un taux de remplissage fixe. Dans ce cas, on a la relation suivante :

[F r ] A [ D A d A ] 1/2 = [F r ] B [ D B d B ] 1/2 (I.3)
Dans une autre étude, Mellmann [START_REF] Mellmann | The transverse motion of solids in rotating cylinders : forms of motion and transition behavior[END_REF] donne aussi des critères et des équations permettant de prédire les transitions entre les différents types de comportement (voir Figure I.7). Le comportement d'un tas granulaire dépend donc de la vitesse de rotation du tambour, de la hauteur du tas, des propriétés des matériaux et de la friction tas/parois. Pour des particules sphériques, les transitions de comportement du tas se produisent à des vitesses de rotation plus lentes que pour les particules d'autres formes. Généralement, un matériau avec un angle de repos petit, ou une fluidité grande, a une frontière de transition à une vitesse de rotation petite. Dans les études de Liu et al. [START_REF] Liu | Slummping-rolling transition of granular solids in rotary kilns[END_REF], les auteurs ont développé un modèle mathématique qui permet de prédire la transition entre le régime d'avalanche et le régime d'écoulement continu. Ils considèrent que la transition se produit quand le temps t 1 nécessaire pour les particules dans la zone ACE chutent d'ACE jusqu'à EBD, est égal au temps t 2 requis par le tas solide pour passer de l'angle α à l'angle β, comme montré sur la Figure . I.8 : Le nombre de Froude critique F rc pour lequel la transition apparaît s'écrit alors :

F rc = R 2s (β -α 2 )(sin η -tan α cos η) (I.4)
R est le rayon du tambour, s est la distance parcourue par le centre de masse du tas granulaire dans la zone d'écoulement, α l'angle avant l'avalanche, β l'angle après avalanche, et η la pente d'inclination moyenne de la trajectoire de masse du tas granulaire.

Dans cette équation la distance s et l'angle η doivent être calculés par des mesures géométriques précises de la position du tas ce qui rend le calcul de F rc plus compliqué. Récemment, Mellmann et al. ont développé un modèle simplifié basé sur le modèle de Henein en ajoutant quelques hypothèses :

-La distance parcourue s est environ de 2/3 de la longueur de la corde du tas (ligne AB sur Avec ces deux approximations, le calcul de F rc peut être simplifié :

F rc = 3 2 (β -θ r ) 2 sin θ r -tan(2θ r -β) cos θ r sin ε (I.7)
Les propriétés des particules et le taux de remplissage sont des paramètres qui interviennent dans cette équation. Et à partir de cette expression, le nombre critique de Froude est proportionnel au carré de la différence d'angle :(β -θ r ) 2 . En fonction de la vitesse de rotation, l'angle β peut être mesuré proprement et la mesure de θ r est aussi facile à réaliser dans le régime d'écoulement continu. La différence entre β et θ r est souvent comprise entre 1 et 4 (t b r) s = (t b r) r (I.9)

Dans notre travail, la vitesse de rotation du tambour varie entre 0 et 10 tr/min, ce qui nous permet d'avoir un nombre de Froude maximum de l'ordre de 5×10 -3 . D'après les valeurs critères de la transition de régime de Mellmann et al. [START_REF] Mellmann | The transverse motion of solids in rotating cylinders : forms of motion and transition behavior[END_REF], plusieurs régimes doivent être observées dans nos expériences.

I.2 Ségrégation

Dans la nature ou dans les procédés industriels, il est rare d'avoir un milieu mono-disperse et le mélange contient des particules de différentes tailles ou densités. La procédure de "particules Mixing" est exploitée depuis les années 50s et différents modèles de critère de "degré de mixité" sont proposés pour définir l'homogénéité d'un mélange de particules [START_REF] L T Fan | Solids Mixing[END_REF], [START_REF] Cooke | Powder Mixing-A Literature Survey[END_REF]. Il est bien connu que les particules granulaires ne se mélangent pas spontanément. Au contraire, le phénomène de ségrégation se produit dès que l'on mélange des particules avec différentes propriétés (taille, forme, densité, etc). Par exemple dans le phénomène de "Brazil Nuts Effect", lorsque l'on fait vibrer un milieu granulaire poly-disperse, les gros grains se retrouvent souvent à la surface libre. Ce phénomène est souvent non désirable dans les industries des matériaux granulaires bien que dans certains procédés, cela puisse être favorable pour la séparation des particules.

I.2.1 Mécanismes de ségrégation

Williams [START_REF] Williams | The Segregation of Particulate Materials[END_REF] a différencié trois mécanismes de ségrégation : la ségrégation due aux trajectoires, la ségrégation par percolation et la ségrégation par élutriation (voir Figure I.9). Ségrégation par percolation de fines Le deuxième mécanisme invoqué est la percolation des petites particules dans les vides entre les grosses particules lors de la vibration, en même temps que les grosses sont repoussées vers la surface libre [START_REF] Hirshfeld | Molecular dynamics studies of grain segregation in sheared flow[END_REF]. La pression exercée par les grosses particules a ensuite pour conséquence de consolider l'arrangement des particules fines et donc de bloquer le système. Un modèle géométrique avec 3 sphères en contact définit le rapport de taille critique (diamètre des petites particules d p /diamètre des grosses particules d g ) au delà duquel la percolation spontanée sous vibration se produit. Ce rapport est de ( 2 √ 3 -1), et de ( 3 2 -1) si on considère un arrangement tétraédrique de 4 sphères en contact.

Ségrégation par élutriation Quand des particules très fines coexistent avec des grosses particules, lors de la chute du milieu granulaire, les fines peuvent être chassées vers le haut à cause du flux d'air qui résulte de la chute des grosses particules.

I.2.2 Ségrégation sous l'effet des vibrations

La ségrégation par vibration est étudiée depuis la découvert du phénomène de "Brazil Nuts Effect" dans les années 30. Sous l'effet des vibrations, les particules les plus grosses remontent à la surface du milieu granulaire même si le ratio de taille est proche de 1 et la densité de grosses particules est supérieure à celle des fines. Cette expérience est aussi largement étudiée par des simulations numériques [START_REF] Rosato | Why the Brazil Nuts Are on Top : Size Segregation of Particulate Matter by Shaking[END_REF]. Souvent, on invoque le mécanisme de percolation pour expliquer ce phénomène. Un autre mécanisme a été mis en évidence dans des études sur des systèmes soumis à des vibrations en faisant intervenir des mouvements collectifs de convection dans le contenant [START_REF] James B Knight | Vibration-Induced Size Separation in Granular Media : The Convection Connection[END_REF]. Lorsque l'on fait vibrer un récipient rempli de grains, des rouleaux se forment, les grains remontant au centre et redescendant sur les côtés. L'épaisseur de la zone de redescente est petite, de l'ordre de quelques grains. Si une grosse particule se trouve dans le milieu, elle remonte avec les autres au centre mais ne peut pas être réinjectée dans la couche des fines de qui redescend et reste "piégée" à la surface (Figure I.10). La présence de ces deux mécanismes dépend de l'énergie apportée au système pour la vibration. Souvent, la ségrégation par convection se produit à haute fréquence de vibration, et le phénomène "Brazil Nuts Effect" se produit à plus basse fréquence [START_REF] Duran | Size segregation in a two-dimeional sandpile : Convection and arching effects[END_REF]. Comme ce phénomène dépend à la fois du ratio de taille et de la densité, D.Hong et al. ont mis en évidence qu'un phénomène de "Brazil Nuts Effect" inversé peut se produire quand le ratio dp dg est inférieur au ratio de masse mp mg [START_REF] Daniel | Reverse Brazil Nut Problem : Competition between Percolation and Condensation[END_REF].

I.2.3 Ségrégation sur plan incliné

La première observation et modélisation de la ségrégation d'un milieu granulaire bidispersé sur un plan incliné a été réalisée par Savage et Lun [START_REF] Savage | Particle size segregation in inclined chute flow of dry cohesionless granular solids[END_REF]. Quand un tas de particules bidisperse est placé sur un plan incliné, la probabilité pour que des particules fines trouvent des espaces pour tomber par gravité est plus grande, donc les particules petites ont une tendance à migrer vers le bas du tas et repoussent les grandes vers le haut. On parle alors du processus de tamisage cinétique. Le mécanisme de percolation des fines donne une bonne explication. Ce phénomène de ségrégation est très rapide. Goujon et al. ont réalisé une étude expérimentale d'avalanche granulaire bidisperse (bille de verre dg dp = 1.2 ∼ 8.9) sur un plan incliné avec différentes concentrations de fines (schéma Figure I.11). Dans toutes les expériences, les grosses particules s'écoulent plus rapidement à la surface du tas et tendent à ségréger vers le haut de l'écoulement [START_REF] Goujon | Bidisperse granular avalanches on inclined planes : A rich variety of behaviors[END_REF]. Des résultats similaires sont observés par F. Moro et al. en utilisant un ratio de diamètre proche de 5. La longueur du tas après avalanche dépend de la fraction massique de particules fines φ dans le mélange, avec un pic de φ ≈ 25% [START_REF] Moro | Large mobility of dry snow avalanches : Insights from small-scale laboratory tests on granular avalanches of bidisperse materials[END_REF]. Des concentrations très diluées de particules fines sur un plan incliné (d g = 8mm, d p = 4mm, φ = 1%) sont étudiées par le groupe de Berton et al.. Malgré le faible pourcentage, les particules fines ségrègent rapidement pendant l'avalanche et migrent vers le bas du tas [START_REF] Berton | Two-dimensional inclined chute flows : Transverse motion and segregation[END_REF].

I.2.4 Ségrégation dans une cellule rectangulaire 2D-Cellule de "Hele-Shaw"

Quand un mélange de grosses particules facettées et de particules fines sphériques est versé dans une cellule rectangulaire quasi 2D (2 plaques de verre rectangulaires avec un espace de 5 à 10 mm entre les deux), les particules ségrègent en plusieurs couches alternatives de particules facettées et de particules sphériques, conduisant à une stratification. Ce phénomène demande non seulement une différence de taille mais aussi une certaine irrégularité des grosses particules. Quand les grosses particules sont plus sphériques, il n'y a que de la ségrégation qui se produit (Figure I.12). D'après Maske et al. [START_REF] A H Makse | Spontaneous stratification in granular mixtures[END_REF], le phénomène de stratification est dû à la différence d'angle du repos θ r , plus précisément, il faut que l'angle de repos θ r des grosses particules soit plus grand que l'angle d'avalanche θ m des petites. Sinon il n'y a que de la ségrégation. 

I.2.5 Ségrégation dans un tambour tournant

L'écoulement granulaire en tambour tournant est aussi largement étudié depuis plusieurs années et le phénomène de ségrégation en tambour tournant est remarquable par la variété des résultats obtenus. Deux types de ségrégation sont le plus souvent observés dans une configuration de tambour tournant :

-La ségrégation radiale qui se produit au bout de quelques tours de rotation. Elle correspond à la séparation des particules suivant leurs caractéristiques dans un plan transverse, perpendiculaire à l'axe de rotation. -La ségrégation axiale qui se présente après un grand nombre de tours du cylindre, sous forme de la présence de bandes alternées des particules de différentes caractéristiques.

I.2.5.1 Tambour tournant 2D -ségrégation radiale

Le tambour tournant quasi 2D (diamètre longueur) est beaucoup utilisé dans les études expérimentales du milieu granulaire puisque cette géométrie permet d'observer la majorité des particules et d'éviter le phénomène de ségrégation axiale, ce qui facilite la compréhension du mécanisme de ségrégation radiale. Comme dans le cas de la ségrégation sous vibration, la taille, la forme et la densité des particules sont les trois paramètres influents principaux ( [START_REF] D V Khakhar | Radial segregation of granular mixtures in rotating cylinders[END_REF], [START_REF] Swartz | Segregation and stability of a binary granular heap[END_REF]). Il faut noter que la ségrégation radiale se produit dans le régime d'écoulement continu, où les particules les plus petites ou les plus denses ségrègent vers le centre du tas et forment un 'noyau' radial entouré par les grosses particules ou moins denses qui migrent vers la périphérie.

Ségrégation radiale par taille La ségrégation par taille dans une configuration 2D a été étudiée par Drahun et Bridgwater pour la première fois en utilisant la géométrie du plan incliné [START_REF] Drahun | The Mechanisms of Free Surface Segregation[END_REF]. Prigozhin et Kalman ont montré qu'au bout de 3 tours de rotation, un noyau se forme déjà au centre du cylindre. Par ailleurs, le taux de remplissage est considéré comme un paramètre important de la formation du noyau. Il faut un taux de remplissage supérieur à 50% pour que le noyau se forme pendant la rotation du tambour [START_REF] Prigozhin | Radial mixing and segregation of a binary mixture in a rotating drum : Model and experiment[END_REF].

Des études plus récentes montrent qu'un autre phénomène de ségrégation radiale peut se produire dans des expériences de tambour tournant 2D : la formation de raies ("streak pattern" en anglais). Dans le régime d'écoulement continu, les particules plus petites migrent vers le centre et forment un noyau alors que les grosses restent autour. Quand la vitesse du tambour descend au régime d'avalanche, les particules fines dans le noyau commencent à se déplacer dans les espaces entre les grosses par percolation et forment des raies (voir Figure I.13). Une fois les raies formées, elles sont relativement stables par rapport au changement de vitesse de rotation ou par rapport au temps de rotation puisque les raies s'estompent et se forment simultanément ( [START_REF] D V Khakhar | Continuum model of mixing and size segregation in a rotating cylinder concentration-flow coupling and streak formation[END_REF], [START_REF] Mccarthy | Mixing of Granular Materials in Slowly Rotated Containers[END_REF]).

Zuriguel et al. ont étudié le mécanisme de la formation et la disparition des raies dans un tambour 2D. Le nombre de raies formées à la fin est principalement dominé par la vitesse de rotation. Pour une fréquence de rotation donnée, quand une avalanche se produit à la surface, le mélange granulaire est fluidisé avec des particules fines qui passent à travers les espaces existants entre les plus grandes. Par conséquent, une couche mince de fines est déposée au fond de l'avalanche et une couche de grosses particules migre vers la partie supérieure. De cette manière, des raies apparaissent comme une conséquence du processus d'avalanche. Le phénomène de la disparition repose sur la présence de l'onde montante des grosses particules qui se déplacent depuis l'extérieur des raies formées par les fines vers le centre du tambour entraînant un aplanissement de la surface. Par conséquent, si la distance entre deux raies est assez grande, dans la rotation suivante, l'onde montante aura le temps de rejoindre le centre du tambour avant que la prochaine raie se déplace vers le bas, et le motif sera stable. Au contraire, si la raie descendante interagit avec l'onde des grosses particules qui se déplacent vers le haut, la raie sera déplacée vers la surface par la vague. Il en résulte un déplacement de la raie dans le sens contraire à la rotation du tambour. La diminution du degré du remplissage du tambour peut éliminer la formation des raies [START_REF] Zuriguel | Segregation pattern competition in a thin rotating drum[END_REF]. Ségrégation radiale par densité (flottabilité) D'après certaines études, la différence de densité des particules peut aussi entraîner une ségrégation radiale. La taille du noyau augmente avec l'augmentation de la fraction de particules plus denses. Dans ces expériences, il n'y a pas de raie formée [START_REF] D V Khakhar | Radial segregation of granular mixtures in rotating cylinders[END_REF]. Jain et al. ont étudié la compétition d'effet de la taille et de la densité des particules dans un tambour quasi 2D en utilisant des billes de verre et d'acier [START_REF] Jain | Regimes of segregation and mixing in combined size and density granular systems : an experimental study[END_REF]. Ils ont présenté un diagramme des régimes de ségrégation en fonction du ratio d acier /d verre . Leurs résultats montrent que les régions de ségrégation et de mélange peuvent être distinguées par le ratio de diamètre et de masse. La phase de mélange domine quand : Hill et al. ont montré que la ségrégation axiale d'un mélange de billes de verre peut être réversible en variant la vitesse de rotation du tambour [START_REF] Hill | Reversible axial segregation of binary mixtures of granular materials[END_REF]. Concernant la modélisation, des méthodes de simulations moléculaires comme la méthode des éléments discrets (DEM pour Discrete Element Method) ou la dynamique moléculaire (MD pour Molecular Dynamics) sont utilisées pour réaliser des simulations et des prédictions de la ségrégation axiale [START_REF] Taberlet | On axial segregation in a tumbler : an experimental and numerical study[END_REF], [START_REF] Chen | Onset Mechanism for Granular Axial Band Formation in Rotating Tumblers[END_REF].

d
Tambour tournant 3D court (D=L) Malheureusement, il n'y a pas beaucoup de références bibliographiques sur l'étude du phénomène de ségrégation dans ce type du tambour. Shinbrot et al. présentent une observation d'un mélange des particules de 63 à 180 µm de diamètre [START_REF] Shinbrot | Spontaneous chaotic granular mixing[END_REF]. Les particules sont divisées en deux groupes identiques et le mécanisme du mélange est observé en coupant le tas en tranche avec la méthode de solidification d'échantillon par injection de copolymère de méthacrylate. Ils aussi ont montré un schéma de principe du mécanisme du comportement en régime "stick-slip". Les particules dans la bande de cisaillement se déplacent lentement en aval, et glissent vers le haut et finissent par se mélanger. Chakraborty et al. ont établi un modèle pour la prédiction de la répartition des particules (grosses et fines) dans la couche active et à l'interface entre la couche active et la partie passive. Les gros grains sont largement présents dans la région centrale de la couche active et s'accumulent au niveau des extrémités, à la fois dans la couche active et à l'interface active/passive [START_REF] Chakraborty | Analysis of radial segregation of granular mixtures in a rotating drum[END_REF].

I.3 Forces d'interaction au sein d'un milieu granulaire

Les forces adhésives potentiellement impliquées dans l'agglomération et la désagglomération sont les forces de Van der Waals, les forces électrostatiques, les forces capillaires dues à la formation de ponts liquide ou solides, représentées sur la Figure I.16. En pratique, dans une procédure du mélange de particules bidisperses, les particules de diamètre supérieur à 100 µm n'ont pas de comportement cohésif mesurable, bien que pour certains milieux granulaires dont les particules bidisperses ont des tailles proches, le seuil descend jusqu'à 30 µm [START_REF] Bridgwater | Fundamental Powder Mixing Mechanisms[END_REF]. Ces forces d'adhésion inter-particulaires sont éventuellement à l'origine du phénomène d'agglomération dans la procédure de broyage. Les mécanismes des forces d'interactions entre particules peuvent être classés en deux groupes : (1) les forces qui ne demandent pas de liaison concrète entre particules, ce sont la force de Van der Waals, la force électrostatique ou magnétique, la force chimique, etc. (2) les forces qui résultent d'un pontage entre les particules, la force capillaire par un pont liquide et le pont solide. Les force du premier groupe sont à considérer quand particules sont dans une atmosphère plutôt sèche. Quand l'humidité augmente, ce sont les forces de les deuxième groupe qui prédominent [START_REF] Alonso | Dry mixing and coating of powders[END_REF]. 

I.3.1 Forces Van der Waals

Les forces de Van der Waals sont des interactions électrostatiques de faible intensité entre atomes, molécules ; ou entre une molécule et un cristal. Ces forces sont seulement perceptibles quand la distance entre particules est suffisamment courte (< 100 nm). Ces forces attractives de Van der Waals sont la somme de trois contributions différentes variant en fonction de la distance moyenne entre deux molécules [START_REF] Israelachvili | The forces between particles and surfaces[END_REF]. Ci-dessous, les notations utilisées :

r la distance moyenne entre deux molécules 1 et 2 ; -µ 1 et µ 2 les moments dipolaires ; -h la constante de Planck ; -k B la constante de Boltzmann ; -T la température absolue ; -α 1 et α 2 les polarisabilités électriques ; -ν 1 et ν 2 les fréquences d'ionisation.

1. Interaction d'orientation (force de Keesom), entre deux molécules polaires tournant librement : pour de grandes distances ou pour un milieu de grande constant diélectrique, les potentiels moyennés sur les angles ne sont par nuls ; et les orientations qui donnent les plus basses énergies sont favorisées. L'énergie potentielle d'interaction est de la forme :

E K = - 1 r 6 [ µ 1 2 µ 2 2 3(4π 0 ) 2 κ B T ] (I.12)
2. Interaction d'induction (force de Debye), entre une molécule polaire et une molécule non polaire de polarisabilité a 0 : la molécule neutre, subissant le champ électrique du dipôle permanent, acquiert un moment dipolaire induit, et interagit avec le dipôle fixe. L'énergie potentielle d'interaction est de la forme :

E D = - 1 r 6 [ µ 1 2 α 2 + µ 2 2 α 1 (4π 0 ) 2 ] (I.13)
3. Interaction de dispersion (force de London), prépondérante car se produisant dans tout les cas, due aux moments dipolaires instantanés non nuls de toutes les molécules non polaires ; elle est anisotrope et non additive, il faut en général prendre en compte les effets retardés. L'énergie potentielle d'interaction est de la forme :

E L = - 1 r 6 [ 3 4 × hνα 1 α 2 (4π 0 ) 2 ] (I.14)
L'expression de la force de Van der Waals est obtenue en dérivant les trois équations cidessus. On trouve donc que la force de Van der Waals varie en fonction de r -6 , ce qui montre bien que ces forces sont à courte portée, actives à une distance de 10 -8 à 10 -9 m. Dans une atmosphère sèche (air) ou dans le vide, les forces de Van der Waals sont typiquement de l'ordre de 10 -9 N, en revanche dans des milieux liquides ces forces sont entre 10 -10 à 10 -11 N. Donc l'attraction par force de Van der Waals est beaucoup plus faible en milieu humide. D'après le travail de Megias-Alguacil et al. sur l'étude de la force capillaire et la force de Van der Waals entre deux particules colloïdales partiellement mouillées par un liquide et un pont liquide formé entre les deux sphères, le ratio entre F vdW et F cap est de l'ordre de 10 -6 pour un liquide avec un angle de mouillage de 20 • et un volume du pont liquide fixé [START_REF] Megias | Capillary and van der Waals forces between uncharged colloidal particles linked by a liquid bridge[END_REF]. Cela montre bien qu'en présence d'humidité, la force capillaire est la force dominante dans la cohésion du milieu granulaire.

I.3.2 Force électrostatique

Les forces électrostatiques peuvent avoir un impact important dans les milieux granulaires d'une façon qui peut être soit bénéfique, soit préjudiciable aux activités industrielles. Dans l'industrie automobile et l'imprimerie, ces phénomènes électrostatiques sont utilisés pour différentes procédures comme les revêtements et la xérographie. En revanche, l'agglomération électrostatique pose de grands problèmes dans des industries comme l'industrie pharmaceutique , où la nature des phénomènes électrostatiques est mal comprise, ce qui peut sérieusement perturber la fabrication des poudres pharmaceutiques, provoquant le blocage des mélanges et des dosages non désirés du composant actif.

Dans la procédure de broyage en voie humide, les forces électrostatiques ont un effet assez limité car la présence d'eau dissipe les charges électrostatiques hors du matériau. Au contraire, dans le broyage en voie sèche, qui entraîne beaucoup de frottements entre les particules, les phénomènes de tribo-électrification ne sont plus négligeables. Les nouvelles particules créées par la rupture des particules plus grosses apportant des charges électrostatiques, elles peuvent facilement s'attirer et s'agglomérer.

R. Lamarche et al. ont réalisé une étude sur l'agglomération de plusieurs milieux granulaires dont la taille des particules varie de 100 à 300 µm (cellulose, grains de sable, billes de verre et lactose) par les forces de diélectrique électrostatique (force DEP). L'adhésion et l'agglomération peuvent se produire soit en appliquant une haute tension électrique, soit simplement par frottement ce qui donne des résultats comparables. La quantité de particules agglomérées augmente significativement avec l'augmentation de la tension envoyée vers le matériau granulaire. L'effet de l'humidité et de la taille des particules sont aussi explorés dans ce travail [START_REF] Keirnan | Granular flow and dielectrophoresis : The effect of electrostatic forces on adhesion and flow of dielectric granular materials[END_REF].

La présence d'impuretés fines a un effet significatif sur la réduction de la charge des particules. Par exemple l'ajout de 1% de particules fines (nanotubes de carbone, poudre d'aluminium, etc.) entraîne une diminution importante de la densité de charge d'un tas de billes de verres en vibration [START_REF] Wu | Addition of fines for the reduction of powder charging in particle mixers[END_REF].

I.3.3 Capillarité

On sait qu'il faut un tas de sable humide pour construire un château de sable car le liquide interstitiel crée une forte adhésion entre les grains de sable. Cette adhésion est due aux ponts capillaires formés dans la zone de contact entre deux particules. Dans un milieu granulaire sec, tant que l'atmosphère n'est pas en conditions absolument sèches ou sous vide, le phénomène de la condensation capillaire est toujours présent spontanément et forme des ponts liquides entre les particules. Afin de connaître l'effet de l'humidité relative, nous allons d'abord nous intéresser les forces d'adhésion à l'échelle microscopique.

Tension de surface A l'interface d'un liquide et d'une phase gazeuse, les molécules du liquide sont dans un état "métastable" qui s'oppose à la déformation de la surface. Cet état local a une énergie légèrement supérieure à l'état stable. Donc la surface ou interface est associée à une certaine énergie par unité de surface (exprimée en J/m 2 ), aussi connue aussi comme une force par unité de longueur (N/m) qui s'appelle tension superficielle γ ou tension de surface. L'origine physique de cette force provient d'un déséquilibre qui subsiste à l'interface gaz/liquide. En effet, les molécules de la phase liquide n'interagissent pas de la même manière avec leurs voisines en surface et dans le liquide. Les molécules situées à la surface se trouvent alors dans un état énergétiquement défavorable et tendent donc à minimiser l'interface développée.

La notion de tension superficielle γ peut être appliquée dans des interfaces autres que liquide-gaz, par exemple solide-liquide γ sl , solide-gaz γ sv , ou même entre deux liquides immiscibles.

Le paramètre d'étalement Γ est défini comme la différence entre l'énergie de surface du substrat sec et mouillé pour donner une indication de la mouillabilité du liquide sur le substrat.

Γ = γ sv -γ sl -γ lv (I.15)
Avec ce paramètre d'étalement Γ, on peut déduire si le liquide peut mouiller la surface du substrat ou pas. Quand Γ est positif, cela signifie que l'étalement du liquide à la surface se produit spontanément et un film mince liquide se forme. Dans le cas où Γ est négatif, le mouillage est partiel et le liquide reste sous forme d'une goutte qui peut être caractérisée par son angle de contact θ. Si on considère une gouttelette de liquide déposée sur un substrat plan, en appliquant le bilan de force à la frontière solide-liquide-gaz, on obtient l'équation de Young : Dans le cas de remplissage par un gaz, le potentiel thermodynamique du système s'écrit :

cos θ = γ sv -γ sl γ lv = 1 + Γ γ lv (I.
Ω vap = -DAP v + 2Aγ sv (I.17)
où A est l'aire d'interface solide-vapeur. Et si c'est le liquide qui remplit :

Ω l = -DAP l + 2Aγ sl (I.18)
La vapeur commence à se condenser quand :

Ω l = Ω vap (I.19)
soit :

(P v -P l )D = 2(γ sv -γ sl ) (I.20) Donc on obtient une distance critique D = 2(γ sv -γ sl ) (P v -P l ) (I.21)
Au moment de la condensation, on a alors une égalité du potentiel chimique :

µ l = µ v (I.22) µ sat + (P l -P sat ) dµ dP = µ sat + k B T ln P v P sat (I.23)
dans un liquide incompressible, on sait que dµ dP = 1 ρ où ρ est la densité volumique des molécules. On a :

(P l -P sat ) = ρk B T ln P v P sat (I.24)
On considère généralement que (P v -P l ) (P sat -P l ), donc en intégrant avec l'équation I.21, on obtient :

D = 2 (γ sv -γ sl ) ρk B T ln Psat Pv (I.25)
En définissant le rayon de Kelvin r k = γ lv ρk B T ln Pv P sat qui est négatif, avec l'équation de Young, la distance critique D c s'exprime ainsi :

D c = 2r k cos θ (I.26)
Il faut bien noter que la condensation capillaire ne se produit que dans le cas où la phase liquide peut mouiller, au moins partiellement, la surface du solide.

Force capillaire Bien qu'il n'y ait pas d'ajout du liquide dans la procédure du broyage en voie sèche, les forces capillaires sont l'origine principale du phénomène de réagglomération à cause de la présence d'un pont liquide entre les particules. Dans l'enceinte du broyeur, l'eau sous forme gazeuse est toujours présente en fonction de l'humidité relative et des propriétés du matériau. La courbure du ménisque liquide, aussi appelée anneau de pendulaire (voir Figure I.18), est caractérisée par deux rayons : le rayon azimutal l et le rayon méridien r, perpendiculaire. Le premier, l, est positif, car le ménisque est concave par rapport au liquide. Le rayon r est compté négativement. La courbure totale de la surface liquide est de (1/l -1/r). La pression capillaire dans le liquide est donc ∆P = γ(1/l -1/r). La pression dans le liquide est plus faible que dans la phase externe de vapeur. La force capillaire est :

F = 2πγl -πl 2 ∆P (I.27)
On introduit l'angle de remplissage β (Figure I.18), qui décrit la position de la ligne de contact entre les trois phases (sphère solide, liquide, air). Avec la géométrie de la figure. I.18, les expressions des deux rayons de courbure sont :

r = R 1 (1 -cos β) + D (cos(θ 1 + β) + cos θ 2 ) (I.28) l = R 1 sin β -r[1 -sin(θ 1 + β)] (I.29)
où R 1 est le rayon de la sphère, D est la distance entre la sphère et la surface plane, θ 1 et θ 2 sont les angles de contact du ménisque. En intégrant les deux équations dans l'équation I.27 de la force F , on obtient l'expression suivante :

F = πγR 1 sin β[2 sin(β + θ 1 ) + R 1 sin β( 1 r - 1 l )] (I.30)
Les calculs décrits ci-dessus sont plutôt délicats à effectuer. Heureusement, une expression approximative peut être obtenue pour R 1 l r. Tout d'abord, on suppose que la surface du ménisque du liquide dans la direction parallèle à l'axe de symétrie est décrite par un cercle de rayon r. Cette approximation est appelée approximation circulaire ou toroïdale. La deuxième approximation consiste à dire que l r. Cette approximation est valable quand R 1 r. Le rayon r est de l'ordre de la longueur de Kelvin. Ainsi, sauf quand les sphères sont de dimensions nanoscopiques ou quand la pression de vapeur est très proche de la saturation, cette approximation est valide. A partir de ces deux approximations, on peut simplifier l'équation de la force capillaire F :

F = 2πR 1 (2c - D r ) (I.31) avec c = cos(θ 1 + β) + cos(θ 2 ) 2 (I.32)
La force capillaire décroît linéairement avec la distance inter-particule D. Dans le cas d'un ménisque entre deux sphères, on peut appliquer directement cette formule pour calculer la force capillaire. En général, quand les deux sphères sont de tailles différentes, R a et R b . On remplace simplement le R 1 dans l'équation par le rayon effectif R * :

R * = R a R b R a + R b (I.33)
Cas des particules rugueuses Les interprétations présentées ci-dessus sont valables pour les surfaces lisses, alors que dans la réalité, les surfaces des particules ont toujours une certaine Quand deux particules sphériques s'approchent suffisamment dans une atmosphère de vapeur, il se forme un ménisque de liquide entre les 2 sphères, dont la courbure moyenne doit être en tout point égale à l'inverse du rayon de Kelvin r K , on l'appelle " pont capillaire ". Avec ce pont capillaire, les deux particules adhérent grâce à la force d'attraction due à la pression de Laplace à l'intérieur du liquide, qui est inférieure à la pression du vapeur dans l'atmosphère.

Plusieurs études ont montré que la force d'attraction entre deux sphères de verre reliées par un pont capillaire ne correspond pas tout à fait à la valeur théorique donnée par l'équation I.30, Tab. I.1: Régimes de forces vs volume du liquide.

Régime

Volume du liquide Force capillaire Régime d'aspérité

V < l R d 2 F ∼ ΓV 1 l 2 R ( V V 1 ) (2-χ)/(2+χ) Régime de rugosité l R d 2 < V < l 2 R R F ∼ ΓV l 2 R Régime sphérique V > l 2 R R F = 2πΓR
cette différence peut s'expliquer par la rugosité de la surface des particules puisqu'elles sont jamais parfaitement lisses [START_REF] King | Effect of surface-roughness on adhesion of elastic solids[END_REF].

I.3.4 Force d'adhésion

Une fois les particules en contact, la force capillaire devient négligeable devant la force d'adhésion, exprimée par :

F adh = F (D = 0) = 4πγcR * (I.34)
Cette force d'adhésion dépend seulement du rayon de la particule et de la tension superficielle du liquide. Elle ne dépend pas du rayon de courbure du ménisque.

I.3.5 Pont solide

Les ponts solides constituent une autre forme d'interaction possible entre particules (Figure I.21). Contrairement aux ponts capillaires, à base de liquide, les ponts solides sont dus à des phénomènes de recristallisation, de précipitation ou de molécules jointives entre les particules. La liaison créée est donc beaucoup plus forte. La nature chimique des liaisons est variable, par exemple la précipitation d'ions d'un matériau dissous ne conduisant pas aux mêmes interactions que la présence de molécules assurant une cohésion entre particules. Lors de l'évaporation de l'eau et donc de la solidification du pont capillaire, la force d'attraction exercée entre les particules peut atteindre jusqu'à 400 fois le poids du pont capillaire. 

I.4 Stabilité d'un tas granulaire

On se pose toujours la question à propos d'un tas granulaire : est-ce qu'il est stable ? A quel endroit va-t-il devenir instable ? Pour un tas sec, on peut verser les particules sur un plan et mesurer l'angle critique de repos θ r . Pour la limite d'instabilité, c'est l'angle maximum de stabilité θ m qui donne l'indication. A la plage, on sait bien qu'il faut de l'eau pour faire un château de sable. L'humidité augmente la cohésion du milieu granulaire de façon significative. Nous allons faire une étude bibliographique sur l'origine de la stabilité du tas et comment la cohésion joue sur la stabilité.

I.4.1 Approche de Mohr-Coulomb

Les matériaux granulaires sont souvent considérés avec trois "états" possibles : l'état solide, l'état liquide et encore l'état transitoire entre les deux. La rhéologie d'écoulement dense du milieu granulaire peut être reliée à la friction solide. On peut considérer un tas de matériaux granulaires comme un solide, donc le mouvement du tas peut être interprété par une friction statique ou dynamique contre la surface d'un substrat au contact tas/surface. Nous présentons ici les lois de frottement proposées par Coulomb en 1776, utilisées pour la caractérisation du frottement entre particules. Considérons un solide de poids N posé sur un plan horizontal. Pour mettre le solide en mouvement, il faut lui appliquer une force tangentielle T. Cette force tangentielle est indépendante de l'aire apparente de contact entre le solide et la surface plane. Le quotient de la force tangentielle T par la force normale N est appelé le coefficient de friction statique.

T N = µ s (I.35)
Lorsque le solide glisse sur la surface, il faut considérer le coefficient de frottement dynamique. Ce coefficient est généralement inférieur au coefficient statique.

T N = µ d (I.36)
Si on incline progressivement le plan sur lequel repose le solide, celui-ci reste immobile tant que la composante normale du poids multipliée par le coefficient de frottement statique est supérieure à sa composante tangentielle (Figure I.23).

La valeur critique de l'inclinaison θ pour laquelle de solide se met en mouvement s'écrit : 

T = N tan θ + C (I.38)
Dans un milieu granulaire, la mesure de l'angle pour lequel un tas est au repos donne une estimation de l'angle de friction statique du matériau granulaire. L'angle de déstabilisation du tas donne une estimation du coefficient de friction dynamique.

I.4.2 Exemple d'un tas granulaire mouillé

Bien que de nombreuse études expérimentales sur les mesures et analyses des 3 angles caractéristiques ont été réalisées pour comprendre la stabilité des milieux granulaires, il y a peu de résultats théoriques sur la modélisation et la prédiction de ces 3 angles sauf par des simulations de Dynamique Moléculaire. Une des ces approches est celle de Albert et al. [START_REF] Albert | Maximum angle of stability in wet and dry spherical granular media[END_REF] pour la prédiction de l'angle de repos et de l'angle d'avalanche d'un tas de billes sphériques. Le modèle est plus ou moins simple : pour un empilement compact aléatoire de particules, si on prend un ensemble de 3 sphères en contact les unes avec les autres, et si on ajoute la 4 ème à la surface de ce triangle de 3 particules, la stabilité de cette particule ne dépend que de l'arrangement des 3 particules en dessous. La pente locale du tas θ est définie comme étant l'angle entre le plan passant par la tangente des 3 sphères de base et le plan horizontal (voir Figure I.24). La sphère au sommet reste stable avec l'augmentation progressivement de θ jusqu'à θ c (φ) qui dépend de l'orientation relative des 3 sphères décrite par l'angle φ où φ = π 3 -φ (0 < φ < π 3 ). S'il n'y a pas de forces de cohésion ou de friction, l'angle maximum de stabilité de la sphère au-dessus peut être calculé simplement en fonction de φ.

θ c (φ) = arctan 1 √ 8 cos(π/3 -φ) (I.39)
Comme φ est aléatoire pour un tas de particules, on considère que l'angle critique du tas sera donné par l'angle obtenu en calculant la moyenne de θ c (φ) . du tas [START_REF] Albert | Maximum angle of stability in wet and dry spherical granular media[END_REF].

θ c = (π/3) π/3 0 θ c (φ)d(φ) = 23,8 • (I.40)
On trouve que cette valeur critique est en bon accord avec la valeur expérimentale de l'angle maximum de stabilité θ m d'un tas de billes de verre ou de plastique, soit θ m = 22 • [START_REF] Hill | Reversible axial segregation of binary mixtures of granular materials[END_REF]. La différence entre les deux valeurs peut être due à la friction entre les particules. Quand il y a de la cohésion dans le milieu granulaire, la sphère du sommet aura une force de cohésion avec les sphères du dessous avec lesquelles elle est en contact. Par conséquent, la stabilité de cette bille au sommet résulte de l'équilibre entre la gravité, la friction et la cohésion. Une expression de la stabilité est alors donnée par :

G F = sin β 2 sin(γ 1 + γ 2 ) ( sin γ 2 tan(β 1 -f) + sin γ 1 tan(β 3 -f) ) -cos β 2 (I.41)
Où G est la force de gravité de la particule du sommet, F est la force de cohésion, et les angles β i ,γ i sont définis de la façon suivante : Dans ce modèle, deux hypothèses sont faites :

cos β i = √ 3 3 [ √ 2 cos θ -sin(φ + α i ) sin θ] (I.42) cos γ 1 = sin 2 β 1 + sin 2 β 2 + sin 2 θ sin 2 φ 2 sin β 1 sin β 2 (I.43) cos γ 2 = sin 2 β 2 + sin 2 β 3 + cos 2 (θ -π 6 ) sin 2 φ 2 sin β 2 sin β 3 (I.44) ici i = 1,2,3, α 1 = -π/2 , α 2 = π/6 , α 3 = π/3 et f = arctan(µ),
1. dans un tas humide, l'avalanche se produit à une certaine profondeur alors qu'elle se produit à la surface dans le cas d'un tas sec ;

2. on considère qu'un pont liquide est formé dans tous les contacts particule-particule.

On connaît l'équation de la force capillaire due aux ponts capillaires :

F c = απγr (I.45)
α est une constante non dimensionnée qui dépend de la taille et de la forme du pont liquide ; γ est la tension superficielle du liquide et r est le rayon de la particule. Quand la sphère du sommet s'incline progressivement, les ponts liquides supportent exactement le poids de la partie de sphère qui n'est pas supportée par la force normale. Pour une particule, la contribution moyenne de la force capillaire résultant des ponts capillaire est donnée par F c / √ 24 tan θ d avec θ d l'angle de repos pour un tas granulaire sec. Par conséquent, pour un tas en empilement compact aléatoire avec une fraction d'empilement de f p , la contrainte de cisaillement sur la force capillaire par unité de surface est calculée selon l'équation suivante :

τ cap = F c √ 24 tan θ d ( 3f p 4πr 3 ) 2/3 (I.46)
Cette contrainte doit équilibrer la contrainte de cisaillement due au poids du volume des billes de longueur d x et largeur de W , qui est donnée par M g sin(θ -θ d ). La contrainte due à ce poids s'écrit :

τ poids = xρf p sin(θ m -θ) sin(θ -θ d )/ cos θ d (I.47)
Avec une approximation de petits angles (sin θ ≈ θ quand θ est petit), on trouve que la condition d'équilibre de ces deux contraintes s'exprime par :

( θ m -θ d 2 ) 2 = ( 9π 16f p ) 1 3 ( α cos θ d γ √ 24 tan θ d ρgrL ) (I.48)
ou encore, 

θ m -θ d = ( 9π 2f p ) 1 3 ( α 0 cos θ d γ √ 6 tan θ d ρgrL ) (I.

I.4.3 Vieillissement

Le coefficient de friction statique µ s est influencé par plusieurs paramètres : la température, l'humidité et le temps durant lequel le tas est mis au repos appelé "temps d'attente" [START_REF] Bocquet | Moisture-induced ageing in granular media and the kinetics of capillary condensation[END_REF]. Dans ce travail, nous nous intéressons aux deux derniers paramètres, la température étant maintenue constante.

Cette évolution temporelle du comportement en friction avec le temps est connue comme le phénomène de vieillissement du coefficient de friction µ s . Le temps d'attente t w peut varier de quelques secondes jusqu'à plusieurs jours. Dans la littérature, plusieurs mécanismes sont proposés pour expliquer ce phénomène. Restagno et al. ont montré une forte augmentation de l'angle maximum de stabilité du tas θ m avec l'évolution du temps d'attente t w dans un tas granulaire de particules rugueuses humides [START_REF] Bocquet | Moisture-induced ageing in granular media and the kinetics of capillary condensation[END_REF], [START_REF] Restagno | Aging in humid granular media[END_REF]. Sur la Figure I.26, on peut observer que dans une atmosphère sèche (3% d'humidité relative), l'évolution du temps d'attente t w n'a pas d'influence sur l'angle d'avalanche θ m , alors que pour les cas à 23% HR et à 43% HR, θ m augmente rapidement avec t w . Ils ont interprété ce phénomène comme étant dû au développement graduel des ponts capillaires entre particules avec le temps d'attente au repos, c'est à dire que plus on attend, plus il se forme des ponts capillaires au niveau des aspérités sur les particules [START_REF] Restagno | Slow kinetics of capillary condensation in confined geometry : experiment and theory[END_REF]. Le vieillissement du milieu granulaire immergé dans un liquide a été étudié par Gayvallet et al.. D'après les expériences dans différents liquides, ils ont mis en évidence une augmentation de l'angle d'avalanche en fonction du temps d'attente d'un tas de billes de verre immergé dans l'eau qui est due à une corrosion chimique verre/eau [START_REF] Gayvallet | Ageing of the avalanche angle in immersed granular matter[END_REF].

Conclusion

En conclusion, l'écoulement du milieu granulaire polydisperse en tambour tournant fait intervenir plusieurs phénomènes intéressants : l'écoulement dynamique à la surface, la ségrégation et la cohésion des particules, qui sont en relation avec la variation de la vitesse du tambour, le ratio de diamètre des particules mélangées et l'humidité relative. L'étude du comportement du milieu granulaire polydisperse nous impose donc la compréhension de la friction solidesolide, de l'écoulement granulaire monodisperse et de l'influence de propriétés des particules sur l'écoulement granulaire. Généralement, les phénomènes observés et étudiés sur un milieu granulaire polydisperse en tambour tournant correspondent au cas d'un mélange d'une fraction volumique ou massique proche. Dans ce travail en revanche, nous sommes intéressés à un cas spécial : l'effet des particules très fines sur l'écoulement granulaire en tambour tournant. Estce que les comportements observés sont universels pour une fraction très faible de particules fines ? Malheureusement, peu d'études sont réalisées sur cet aspect. L'étude de l'influence de particules fines à faible concentration sur l'écoulement granulaire en tambour tournant va donc être réalisé par des expériences en deux étapes :

-l'étude d'écoulement du milieu granulaire monodisperse ; -l'influence des particules fines sur l'écoulement.

Chapitre II

Dispositif expérimental et méthode de mesure

Dans ce chapitre, nous allons présenter la configuration expérimentale étudiée dans ce travail : l'écoulement granulaire dans un tambour tournant horizontal. Les caractéristiques des particules utilisées et la méthode de mesure seront aussi décrites.

II.1 Choix d'une configuration tambour tournant 3D

Il existe plusieurs méthodes pour mesurer l'angle d'avalanche d'un tas granulaire, nous avons choisi la configuration d'un tambour tournant cylindrique horizontal. Les expériences en tambour tournant sont réalisées dans de nombreuses études car cette géométrie présente plusieurs avantages :

-Le système de tambour tournant permet de mettre ?uvre facilement une auto-alimentation des matériaux en continu, qui permet de reproduire les expériences un grand nombre de fois sans recharger en matériau. -Il est possible de varier la vitesse de rotation du tambour et donc d'observer la dynamique de l'écoulement granulaire aux temps courts. Comme indiqué dans le chapitre 1, différentes géométries de tambour tournant sont utilisées dans les recherches expérimentales concernant les milieux granulaires : tambour 2D pour visualiser sur la paroi la totalité des phénomènes qui se produisent dans le milieu granulaire et suivre les particules individuelles par analyse d'images ; tambour 3D long pour observer la ségrégation axiale des particules. Dans ce travail, nous avons utilisé un tambour tournant 3D court (Diamètre = Longueur).

II.2 Montage expérimental

Le dispositif expérimental est schématisé Figure II.1. Nous reprenons le principe de celui de Restagno et al. [START_REF] Restagno | Interactions entre contacts solides et cinétique de la condensation capillaire[END_REF]. Les billes de verre sont introduites dans un tambour tournant (D=L=10 cm) dont l'axe horizontal est alimenté par un moteur synchrone qui permet de varier la vitesse de rotation du tambour depuis une vitesse très basse ( 0,0001 tours par minute (tr/min) jusqu'à une grande vitesse de l'ordre de 2000 tours par minute (tr/min)(référence du moteur : AKM23D AN CNAA, Kollmorgen). Le cylindre est en acier inoxydable afin d'éviter la corrosion lors des expériences en atmosphère humide. Il est fermé par deux plaques en verre, percées en leur centre d'un trou circulaire de 2 cm. Les faces avant et arrière ont été choisies en verre pour permettre une détection optique des avalanches à la surface libre du milieu. Le cylindre repose sur des galets en duralumin, entraînés par le moteur par l'intermédiaire d'une courroie et de roues crantées. En tenant-compte du rapport des diamètres des roues crantées, la vitesse de rotation du cylindre peut être réglée entre 1 et 20 tours par minute (tr/min). L'ensemble constitué par le cylindre et son système de mise en mouvement est monté sur un socle de duralumin surélevé par quatre pieds de 4 cm. Pour mieux contrôler les conditions expérimentales, le tambour tournant est placé dans une enceinte quasi fermée en plexiglass. La boîte est un parallélépipède rectangle constitué de plaques de plexiglass de 5 mm d'épaisseur. Les dimensions de la boîte sont 80 cm×40 cm×40 cm. La température est contrôlée par un système de chauffage. Une résistance est installée dans l'enceinte et alimentée par une boîte de consigne à l'extérieur, une sonde à résistance de platine PT100 est collée sur le support métallique du tambour et reliée à la boîte de consigne pour donner l'indication de la température en temps réel dans l'enceinte. La régulation de température par un PID aux coefficients optimisés automatiquement assure une température constante de 29 ± 0. 

II.2.1 Tambour tournant

Dans ce travail, nous avons utilisé un tambour tournant en acier inoxydable avec une dimension de 10 cm de diamètre D et 10 cm de longueur L. Le tambour est constitué d'un cylindre et deux plaques de verre de diamètre de 10 cm.

Le matériau d'acier inoxydable est choisi pour minimiser l'usure des matériaux lors du brassage de billes de verres sachant que le verre est un matériel dur (dureté Mohs du verre : 5.5). Une étude sur la morphologie de la surface interne du tambour a été effectué pour connaître son état de surface et surtout sa rugosité.

L'interféromètre (Veeco Instruments, Wyko, Cambridge, Royaume-Uni) est un dispositif optique destiné à mesurer la topographie des surfaces. Une source de lumière blanche est divisée en deux faisceaux distincts dont l'un est réfléchi sur la surface étudiée avant de toucher le capteur CCD détecteur de charge, et l'autre est réfléchi par le miroir de référence du détecteur CCD. Quand ils sont recombinés, les deux faisceaux créent une série de bandes blanches et foncées appelées franges qui composent un interférogramme. Ces franges peuvent être associées et converties en lignes sur une carte topographique. Le microscope est relié à un transducteur Dans ce travail, nous avons choisi d'utiliser directement les billes de verre telles que reçues sans faire de tamisage afin d'avoir des échantillons polydisperses. L'utilisation des particules polydisperses permet de réaliser des expériences qui correspondent plus au processus réel puisque le plus souvent, on travaille avec des matériaux polydisperses dans l'industrie du broyage. Afin de connaître la répartition de taille des billes, une étude statistique de granulométrie de ces deux échantillons a été effectuée par le fournisseur. La Figure II.8 montre les deux histogrammes, celui de la gamme BV250 et celui de BF10. On voit que la largeur de la distribution de taille de BF10 est grande, et le diamètre moyen est proche de 5 µm. Néanmoins, les deux histogrammes ne se recouvrent pas ; la gamme BV250 ne contient pas de particules fines de moins de 150 µm. Donc dans la suite de ce travail, ces billes pourront bien décrire un mélange de grosses billes comportant des particules fines. Nous considérons que le diamètre moyen de BV250 est de 250 µm et celui de BF10 est de 5 µm.

Etat de surface Il est bien connu qu'il est très difficile d'avoir une surface lisse sauf à effectuer des procédures spéciales de fabrication. La rugosité des particules est un paramètre important du milieu granulaire car elle influence fortement la coulabilité du tas. Nous avons effectué une mesure de la rugosité des billes BV250 par Microscopie à Force Atomique (AFM).

La Microscopie à Force Atomique est un type de microscopie à sonde locale. Elle est souvent utilisée pour visualiser la topographie de la surface d'un échantillon dans différentes conditions environnementales (sous vide, en milieu liquide ou à l'ambiante). Une pointe de taille micrométrique, le plus souvent en silicium, fixée à l'extrémité d'un micro-levier, lui-même fixé à un tube piezo-électrique, balaye la surface de l'échantillon. Les déplacements de la pointe dans les 3 directions de l'espaces sont enregistrés.

Il existe trois modes de travail de la pointe d'AFM [START_REF] Bareux | Méthodes de caractérisation de surface[END_REF] : Bien que les billes de verre soient toutes commandées chez le même fabriquant, il risque d'y avoir des différences entre les lots de particules (rugosité, distribution de taille, etc), nous avons donc travaillé avec un seul lot de billes de verre dans toutes les expériences de ce travail.

II.2.3 Protocole expérimental

Pour les expériences en milieu granulaire, il faut bien spécifier le protocole expérimental puisque plusieurs facteurs comme l'humidité et le temps d'attente influencent les résultats. Nous décrivons ici le protocole expérimental de la mesure de l'angle d'avalanche du tas que nous avons suivi. Ce protocole est basé sur celui suivi par Restagno [START_REF] Restagno | Interactions entre contacts solides et cinétique de la condensation capillaire[END_REF].

1. Introduction de 200 g des billes de verre dans le tambour, ce qui correspond à une hauteur de remplissage de 2,2 cm, et un angle de remplissage de 53 • .

2. Rotation lente du tambour (∼ 1 tr/min) pendant 24 heures pour obtenir l'uniformisation Pour les expériences en présence des particules fines, différentes quantités de particules fines sont ajoutées dans un tas de grains BV250 de 200 g et mélangées délicatement en utilisant une spatule. Avec les quantités utilisées (au maximum 1% en masse), La hauteur de remplissage n'est pas modifiée.

Ce protocole est suivi pour des vitesses de rotation ω comprises entre 0.05 tr/min et 10 tr/min. Quand la vitesse de rotation ω dépasse une certaine valeur, la transition de régime se produit et l'écoulement continu est observé pendant les mesures. Les particules coulent en continu à la surface du tas et le protocole expérimental est modifié pour mesurer l'angle dynamique de repos du tas granulaire. On mesure l'angle moyen d'écoulement à la surface du tas à l'étape de pré-mesure (étape 4). Dans l'étape 5, après 3 secondes de temps d'attente, on laisse le tas en rotation pendant 1 minute ce qui donne une valeur d'angle dynamique. Cette étape est ensuite répétée 5 fois pour obtenir une valeur moyenne de l'angle dynamique du repos θ dyn .

II.3 Méthode d'analyse

La mesure de l'angle d'écoulement du milieu granulaire est très sensible à différents paramètres expérimentaux tels que les propriétés des particules, la rugosité de la surface de contact, les conditions environnementales, le taux de remplissage, etc. Dans ce travail, nous nous intéressons surtout à l'effet des particules très fines, donc nous avons essayé de contrôler les autres des paramètres. 

II.3.1 Capture et analyse d'image

II.3.3 Choix de la zone de mesure

Une fois que l'image est capturée, il faut une méthode pour identifier la surface du tas et calculer la pente, c'est à dire l'angle de la surface par rapport à l'horizontale. Comme les billes de verre apparaissent en blanc sur l'image et le reste est noir, nous avons effectué un balayage horizontal pixel par pixel de l'image pour détecter la surface du tas et mesurer l'évolution de l'angle de la surface pendant la rotation du tambour. Nous ne pouvons pas créer simplement une pente à la surface du tas parce que d'une part la surface de tas des billes n'est pas parfaitement plane à cause du réarrangement des particules pendant la rotation du tambour et d'autre part, certaines billes de verre peuvent adhérer sur la plaque de verre et cela peut perturber la mesure. Il faut donc fixer une zone de mesure pour minimiser l'erreur de mesure. Dans le programme de pilotage, une zone de traçage de la pente rectangulaire de dimension x = 30 mm, y = 25 mm (rectangle vert sur la Figure II.10) reste fixée pendant toutes les expériences.

Quand une image est enregistrée dans le programme, un balayage horizontal des pixels dans la zone de traçage est effectué, comparant l'intensité de chaque point de la ligne avec une référence d'intensité qui est choisie au départ de l'expérience. Le premier point qui a une intensité supérieure à la référence sur chaque ligne de balayage est détecté et enregistré par un point rouge. Dès que le balayage de la zone est terminé, on obtient un nuage de points rouges dans la zone de mesure à partir duquel on détermine la pente par comparaison entre la ligne moyenne du nuage et l'horizontale. On détermine ainsi les différents angles recherchés. Pendant la mesure d'angle d'avalanche θ m et l'angle dynamique de repos θ dyn , cette pente suit la surface du tas et enregistre l'évolution de l'angle du tas par rapport à l'horizontale.

II.3.4 Taux de remplissage

Le taux de remplissage, ou le degré de remplissage est aussi un paramètre influent dans le milieu granulaire. Plusieurs travaux ont montré que le taux de remplissage influence non seulement l'écoulement surfacique d'un tas granulaire mais aussi le phénomène de ségrégation dans un tambour tournant. D'après Liu et al., la transition entre le régime d'avalanche et celui d'écoulement continu a lieu à des vitesses plus basses quand le taux de remplissage est plus élevé [START_REF] Liu | Slummping-rolling transition of granular solids in rotary kilns[END_REF]. Par ailleurs D. Khakhar a montré qu'un milieu bidisperse a plus de tendance à ségréger dans un tambour à haut taux de remplissage élevé [START_REF] D V Khakhar | Continuum model of mixing and size segregation in a rotating cylinder concentration-flow coupling and streak formation[END_REF]. Dans ce travail, la quantité de billes de verre BV250 est fixée à 200 g pour toutes les expériences, cela donne un taux de remplissage fixé de 30%.

II.4 Contrôle de l'humidité relative

Les expérimentations dans les milieux granulaires peuvent être influencées par plusieurs paramètres expérimentaux, notamment par l'humidité relative de l'atmosphère. Plusieurs études ont été effectuées sur l'influence du taux d'humidité sur la mesure de l'angle d'avalanche d'un tas granulaire dans un tambour tournant. Une augmentation d'angle d'avalanche est observée quand le taux d'humidité relative augmente progressivement [START_REF] Restagno | Aging in humid granular media[END_REF]. En effet, un fort taux d'humidité relative entraîne la formation de ponts liquides voire de ponts solides entre particules [START_REF] Olivi-Tran | Modeling and simulations of the behavior of glass particles in a rotating drum in heptane and water vapor atmospheres[END_REF]. Cette formation de ponts capillaires introduit une augmentation de la cohésion entre les particules et par conséquent une augmentation de l'angle d'avalanche.

Il existe différentes méthodes pour fixer et contrôler l'humidité relative dans une enceinte fermée. Fraysse et al. [START_REF] Fraysse | Humidity effects on the stability of a sandpile[END_REF] ont utilisé un dispositif dans lequel il est possible de faire d'abord le vide puis d'introduire une quantité bien maîtrisée de vapeur. Donc la pression de vapeur dans l'enceinte est précisément contrôlée, néanmoins cette pression est extrêmement sensible à la température dans l'enceinte.

Une autre méthode souvent utilisée en recherche et dans l'industrie est la technique des solutions salines saturées. Le principe de cette méthode repose sur la modification du potentiel chimique de l'eau quand des sels sont dissous, et l'humidité relative dépend directement du potentiel chimique du liquide. Comme on utilise les solutions saturées, la concentration de sel reste toujours constante et l'humidité relative ne dépend alors que de la température.

Pour préparer une solution saline saturée, il faut simplement mettre suffisamment de sel dans un grand récipient et ajouter de l'eau distillée dans le bac pour éviter les "impuretés" comme des ions qui pourraient influencer l'humidité finale.

Cette méthode est largement utilisée comme moyen de contrôle et de vérification des instruments de mesure de l'humidité relative, les hygromètres [START_REF] Cretinon | Hygromètre Guide de choix Etalonnage Utilisation[END_REF]. Pour une solution saturée, la pression de vapeur à l'équilibre est inférieure à celle trouvée pour l'eau pure et la loi d'évolution en fonction de la température est différente pour chaque sel. Pour certains sels, cette loi est telle que l'humidité relative correspondante reste pratiquement constante. La figure II.12 donne l'évolution de l'humidité relative de l'air avec des solutions salines saturées pour différentes températures. L'incertitude de la mesure d'humidité relative est de ±2 à ±4% selon l'utilisation. Dans ce travail, nous avons choisi 4 types de solution saline pour fixer l'humidité relative de manière plus au moins stable par rapport à la température pour atteindre différentes humidités relatives dans l'enceinte expérimentale (voir Tableau II.2). Les solution salines sont préparées au moins 24h avant les expériences puisque certains sels se dissolvent dans l'eau avec une réaction très exothermique (ex : LiBr). Avant l'expérience, la solution saline est versée dans un bac de laboratoire de dimension de 250 × 190 × 65mm 3 placé au milieu de l'enceinte pour assurer une grande surface de contact avec l'air et faciliter l'échange air-liquide.

Tab. II.2: Humidité relative de l'air pour les 4 solutions salines saturées utilisées dans ce travail

Sel

Humidité relative à 25 • C (théorique) Solution de bromure de lithium (LiBr) 6% Solution d'acétate de potassium (KCH 3 CO 2 ) 23% Solution de carbonate de potassium (K 2 CO 3 ) 43% Solution de bromure de sodium (NaBr) 58%

Une fois que la solution saline saturée est mise en place dans l'enceinte, on ferme la boîte et une ventilation est mise en service pour homogénéiser l'atmosphère des essais. L'humidité relative dans l'enceinte a été capturée et vérifiée avec un hygromètre (T900, DOSTMANN ELECTRONIC). Nous avons utilisé un 2 ème hygromètre portable (Hygromètre TFA) qui peut être placé à l'intérieur du tambour à travers le trou au centre de la plaque de verre pour connaître l'évolution d'humidité relative réelle dans le milieu granulaire. Comme cet appareil est moins précis, nous avons effectué une comparaison des valeurs données par les deux hygromètres afin d'être sûr de la valeur réelle de l'humidité pour la valeur théorique de 23%HR. Les deux sondes sont placées côte à côte contre la paroi de l'enceinte et l'évolution de l'humidité relative est enregistrée pendant 24 heures. Avant de commencer les expériences avec différentes conditions atmosphériques, une comparaison entre la mesure d'humidité relative dans l'enceinte et à l'intérieur du tambour est réalisée pour vérifier si l'échange d'air est suffisant pour que le tas granulaire puisse se mettre dans les conditions désirées. D'après les mesures (Figure II.14), l'évolution de l'humidité relative apparaît synchrone à l'intérieur du tambour et dans l'enceinte. Il faut bien noter que le temps nécessaire de mise en équilibre de l'atmosphère dans l'enceinte après la mise en place de la solution saline saturée est de près de 5 heures. Une fois l'équilibre atmosphérique est établi, la température et l'humidité relative restent à une valeur constante tant que l'enceinte reste fermée. On observe que l'humidité relative à l'intérieur du tambour est légèrement plus faible que celle dans l'enceinte, c'est probablement dû au fait que géométriquement, l'échange d'air dans le tambour est plus difficile avec deux trous de 2 cm de diamètre. Mais comme ce décalage avec l'humidité relative à l'extérieur est relativement stable, il n'est pas problématique pour les mesures d'angles caractéristiques du milieu granulaire. Chapitre III Résultats Cette partie vise à présenter les résultats obtenus par les mesures d'angle de surface du milieu granulaire en tambour tournant. Dans ce travail, nous avons étudié 3 facteurs influant sur la mesure d'angle caractéristique d'un tas granulaire : la vitesse de rotation ω, le pourcentage massique des particules fines BF10 φ ajoutées et l'humidité relative (6%, 23%, 43%, 58%), qui seront discutés en détail dans la suite du chapitre.

III.1 Expériences sans fine

Avant d'ajouter des particules fines de BF10, nous avons effectué plusieurs séries de mesure sur un tas granulaire ne comportant que des billes de verre BV250 en faisant varier la vitesse de rotation et avec différentes conditions d'humidité afin d'observer le comportement du tas dans différents régimes d'écoulement et étudier l'effet des paramètres influents.

Une fois le tas granulaire introduit dans le tambour, la rotation du tambour entraîne l'augmentation progressivement de l'angle de la surface du tas granulaire par rapport à l'horizontale, le tas se comporte comme un solide ; l'avalanche se produit au moment où la surface libre du tas se déstabilise, lorsque la cohésion ne suffit plus à retenir les particules par rapport à la gravité, pour un angle maximum de stabilité appelé l'angle d'avalanche θ m . L'écoulement des particules se poursuit jusqu'à un équilibre ré-établi à un angle donné, l'angle de repos θ r . L'augmentation de la vitesse de rotation du tambour réduit le temps d'intervalle entre deux avalanches et à partir d'une vitesse critique, l'avalanche des particules se produit en continu et le régime d'écoulement continu se présente, l'angle du tas dans ce régime est appelé θ dyn . Comme décrit dans le chapitre 1, dans la littérature, de nombreux travaux étudient la transition entre le régime d'avalanche et le régime d'écoulement continu [START_REF] Lemieux | From Avalanches to Fluid Flow : A Continuous Picture of Grain Dynamics Down a Heap[END_REF], [START_REF] Liu | Slummping-rolling transition of granular solids in rotary kilns[END_REF].

Dans ce travail, nous avons étudié l'écoulement du milieu granulaire de billes de verre BV250 en variant la vitesse de rotation du tambour de 0,05 tr/min à 10 tr/min. Les mesures des angles caractéristiques θ m et θ r sont effectuées dans le régime d'avalanche et la mesure de θ dyn dans le régime d'écoulement continu.

III.1.1 Avalanche

Le régime d'avalanche est un régime largement étudié dans les recherches portant sur les milieux granulaires puisque l'angle maximum de stabilité et l'angle minimum de stabilité mesurés dans ce régime peuvent donner des informations importantes sur les propriétés physicochimiques du matériau granulaire : l'interaction entre les particules dans le tas, l'interaction entre particules et la paroi et notamment la coulabilité du milieu granulaire. Ce phénomène d'écoulement intermittent dépend fortement des conditions expérimentales comme la dimension du cylindre, le taux de remplissage, etc. Dans ce travail, l'avalanche se produit à des vitesses de rotation basses, entre 0,05 tr/min à 1 tr/min. La En poursuivant la rotation du tambour, le tas granulaire présente des avalanches intermittentes et l'observation montre que toutes les avalanches n'ont pas atteint le même angle maximum au sommet, ce qui est dû au ré-arrangement des particules dû à l'avalanche. A chaque cycle, l'organisation microscopique des grains est différente et donc θ m varie légèrement [START_REF] Henein | Experimental Study of Transverse Bed Motion in Rotary Kilns[END_REF]. 

III.1.2 Écoulement continu

Quand la vitesse de rotation dépasse la valeur critique dans l'équation de nombre de Froude critique F rc = ω 2 c R g , les particules à la surface du tas s'écoulent en continu (régime d'écoulement continue). Ce régime est caractérisé par un écoulement uniforme et stable des certaines couches de particules à la surface du tas (zone active) tandis que le reste du tas (zone statique ou 'plugflow') est entraîné en rotation par le tambour. Quand les particules se mettent en écoulement continu, l'échange des particules devient fréquent grâce au renouvellement rapide de la surface active. La Figure III.3 montre l'évolution de l'angle de la surface du tas θ dyn dans le régime d'écoulement continu.

Quand le tambour tourne de plus en plus vite, la surface du tas commence à s'incurver et à prendre une forme de 'S'. C'est le régime d'écoulement continu à surface en S ou cascade. Dans ce travail, nous ne restons que dans le régime d'écoulement continu de précédent avec une vitesse de rotation du tambour inférieure à 10 tr/min. Mesure de l'angle dynamique de repos Dans ce régime, les particules s'écoulent en continu à la surface du tas ce qui donne un angle de surface quasi constant. Pour effectuer la mesure de l'angle dynamique de repos θ dyn , le tas est laissé en rotation pendent 60 s à une vitesse fixée et l'angle du tas est enregistré toutes les 10 ms. La mesure de θ dyn est alors obtenue en calculant la moyenne des valeurs mesurées (Figure III.4).

Pour minimiser l'erreur sur la mesure de l'angle dynamique de repos, l'expérience est répétée 5 fois dans les mêmes conditions et la valeur moyenne calculée à partir de ces 5 mesures est prise comme θ dyn du tas granulaire à cette vitesse. 

III.1.3 Transition avalanche/écoulement continu

La transition du régime d'avalanche au régime écoulement continu a été déjà étudiée par plusieurs groupes de recherche avec différentes géométries de montage, i.e. tambour tournant, boîte rectangulaire ( [14], [START_REF] Liu | Slummping-rolling transition of granular solids in rotary kilns[END_REF], [START_REF] Lemieux | From Avalanches to Fluid Flow : A Continuous Picture of Grain Dynamics Down a Heap[END_REF]). Si Rajchenbach a observé que cette transition est hystérétique et dépend du sens de variation de la vitesse de rotation, Fischer et al. ont montré par la suite qu'il s'agissait plutôt d'un régime d'intermittence avec des transitions erratiques d'un mode d'écoulement à l'autre [START_REF] Rajchenbach | From Discrete Avalanches to Continuous Regime[END_REF], [START_REF] Fischer | Transition by Intermittency in Granular Matter : From Discontinuous Avalanches to Continuous Flow[END_REF]. Dans notre travail, toutes les expériences sont réalisées à vitesse croissante, augmentant progressivement de 0,05 tr/min à 10 tr/min. Comme Fischer [START_REF] Liu | Slummping-rolling transition of granular solids in rotary kilns[END_REF], [START_REF] Mellmann | The transverse motion of solids in rotating cylinders : forms of motion and transition behavior[END_REF]. D'après leur modèle, F rc s'écrit : Les mesures de l'évolution des angles caractéristiques du tas granulaire de billes BV250 sur la Figure III.7 correspondent bien avec d'autres résultats dans la littérature [START_REF] Fischer | Transition by Intermittency in Granular Matter : From Discontinuous Avalanches to Continuous Flow[END_REF], [START_REF] Liu | Slummping-rolling transition of granular solids in rotary kilns[END_REF], [START_REF] Christian M Dury | Boundary effects on the angle of repose in rotating cylinders[END_REF].

F rc = ω 2 c R g = 8 d D 1 sin ε 2 (β -α) 2 sin β (III.

III.2 Expériences avec introduction de particules fines

Dans l'industrie du traitement des matériaux dans des domaines divers, on constate souvent des particules polydispersées. En recherche expérimentale, les groupes de recherche s'inté- ressent aux milieux granulaires bidispersés, voire aux mélanges ternaires. La plupart des études effectuées concernent la compréhension des mécanismes de mélange ou de ségrégation des particules. En effet, que dans un milieu granulaire bidispersé, le phénomène de ségrégation est fréquent et cela empêche fortement le mélange des particules [START_REF] Hogg | Mixing and Segregation in Powders : Evaluation , Mechanisms and Processes[END_REF], [START_REF] D V Khakhar | Segregation of granular materials in rotating cylinders[END_REF]. Dans ces travaux, la fraction volumique des particules fines est relativement grande (>10%), le ratio de diamètre d grand /d petit est souvent compris entre 5 et 1. Les études sont réalisées dans cette gamme de mesure parce que le mélange des particules de tailles voisines dans l'industrie est une problématique fréquente. Dans ce travail, nous nous intéressons au problème de ré-agglomération des particules dans la procédure de broyage en voie sèche. Des particules très fines de taille micrométrique ou encore plus petite, produite pendant le concassage des grosses particules peuvent s'agglomérer facilement à l'échelle micrométrique, les forces d'interactions ne sont plus négligeables. Nous étudions donc un cas particulier du milieu granulaire représentatif du broyage : un ensemble de grosses particules en présence de particules très fines à faible concentration (<1% en masse) dans une atmosphère plus ou moins humide. Ces caractéristiques du milieu granulaire différentes des études habituelles nous permettent d'observer des comportement inédits de ce milieu.

III.2.1 Diagramme de stabilité

A faible humidité relative, en fonction de différentes vitesses de rotation, le comportement du tas peut varier entre les régimes de glissement, d'avalanche, d'écoulement continu, de cas-cade et de centrifugation. De même que pour les expériences sans particule fine, les expériences se font toujours à partir d'un tas de billes de verre BV250 de diamètre moyen 250 µm avec différentes vitesses de rotation du tambour. On conserve le même taux de remplissage, la hauteur du tas est toujours de 2 cm, fixée afin de minimiser l'influence de ce paramètre sur la transition de régime. Il faut noter que l'ajout des particules fines n'influence pas la hauteur du tas en sachant que les fines sont tellement petites et qu'elles peuvent percoler dans les espaces interstitiels entre les grosses particules. Différentes quantités de particules fines de diamètre 0-20µm sont ajoutées dans le tas avec un pourcentage massique variant de 0 à 1%. La Figure III.8 montre un exemple de diagramme de stabilité obtenu avec une humidité relative de 6%, en faisant varier la vitesse de rotation du tambour entre 0 et 10 tr/min et le pourcentage massique de fines entre 0 et 1%. On observe différents régimes : avalanche, écoulement continu, stick-slip et roulement, avec des zones de transition où deux régime alternent (régions hachurées). L'avalanche des particules à la surface du tas se produit pour des faibles quantités de particules fines, <0,15% en masse et à vitesse de rotation lente, <1 tr/min. Quand la vitesse augmente, l'écoulement continu est observé. La transition entre ces deux régimes pendant laquelle le phénomène d'avalanche et celui d'écoulement continu co-existent pendant l'observation dépend principalement du taux de remplissage et de la vitesse de rotation. Comme le taux de remplissage est fixé dans toutes les expériences (30%), nous observons la transition du régime autour de 0,4-0,7 tr/min, proche de la valeur théorique déterminée dans III.1.3. Lorsqu'on dépasse la concentration critique des fines φ c , un autre comportement inattendu se produit : le régime stickslip à basse vitesse de rotation et le régime de roulement à haute vitesse de rotation. Pendant l'expérience, le tas se comporte comme un solide, il n'y a plus d'avalanche à la surface. A faible vitesse de rotation, le tas est entraîné progressivement par la rotation du tambour jusqu'au moment où la gravité devient supérieure au frottement à la paroi et le tas glisse d'un coup vers le bas. L'angle maximum de stabilité est appelé l'angle de glissement θ mg . L'angle auquel le tas se stabilise après le glissement est l'angle de repos de glissement θ rg . Dans ce régime de stick-slip, il n'y a plus de déplacement des particules à l'exception d'une fine couche à la paroi au moment du glissement. Quand la vitesse de rotation augmente, le régime de stick-slip se transforme en un écoulement d'une couche fine de particules en contact avec la paroi interne. On l'appelle régime de roulement continu avec la surface présentant un angle constant, caractéristique du roulement θ rou . La transition entre le régime de stick-slip et le régime du roulement continu peut aussi être observée dans une géométrie de Couette où le milieu granulaire peut aussi présenter un régime de "stick-slip" (Nasuno et al. [START_REF] Nasuno | Time-resolved studies of stick-slip friction in sheared granular layers[END_REF]) mais il n'avait encore jamais été observé dans un tambour tournant .

III.2.2 Régime d'avalanche et écoulement continu

Puisque les particules fines peuvent modifier significativement le comportement du tas granulaire, l'étude de la compréhension de l'effet de particules fines est divisée en deux parties : à φ < φ c où l'écoulement de particules se produit à la surface et le comportement 'solide' quand φ > φ c . Nous nous intéressons tout d'abord ici à l'influence des particules fines sur les angles caractéristiques dans le régime d'avalanche et d'écoulement continu.

Comme le ratio de diamètre d grand /d petit est grand, autour de 50, la fraction de particules est un paramètre pertinent. Dans nos expériences, la quantité de fines ajoutée dans le tas est calculée en pourcentage massique variant entre 0 à 1%. Puisque les particules ne sont pas de même taille, le rapport entre les nombres de particules n petit /n grand est calculé en utilisant la taille moyenne de chaque gamme de billes pour donner une indication macroscopique. Les résultats sont donnés dans le tableau III.2.

On voit qu'à 0,15% de particules fines, il y a environ 200 particules fines pour une grosse. Nous avons calculé le nombre des particules fines nécessaire pour recouvrir la surface d'une grosse bille. La surface totale d'une bille de 250µm est :

A = 4πR 2 (III.4)
donc le nombre de particules fines N pour recouvrir cette surface est de

N = A/d 2 petit = 7854 (III.5)
Évidemment même à la concentration maximum 1% étudiée ici, donc à plus fort ratio à φ c , les grosses billes ne sont pas totalement couvertes par les particules fines. On peut déduire que le blocage du tas n'est pas uniquement dû à la modification des propriétés de surface du matériau.

Quand la concentration des fines est inférieure à la valeur critique, le milieu granulaire est toujours en régime d'avalanche à basse vitesse de rotation et en écoulement continu quand la vitesse dépasse une vitesse de l'ordre de 1 tr/min.

Dans le régime d'avalanche en présence des particules fines, un phénomène intéressant est observé : lorsque la concentration de particules fines augmente, la transition du régime se pro- La décroissance des angles caractéristiques est observée dès que les particules fines sont présentes dans le milieu. Dans le régime d'avalanche à basse vitesse de rotation, quand le pourcentage de fines augmente, le milieu devient de plus en plus fluide en surface et l'avalanche se produit à un angle plus petit. La vitesse de rotation n'a pas d'influence sur θ m ni sur θ r , contrairement à l'angle dynamique de repos qui augmente quasi proportionnellement avec la vitesse (Figure III.10). Cette évolution de θ dyn en fonction de la vitesse de rotation du tambour a été déjà étudiée et confirmée par plusieurs groupes de recherche [START_REF] Yang | Microdynamic analysis of particle flow in a horizontal rotating drum[END_REF], [START_REF] Christian M Dury | Boundary effects on the angle of repose in rotating cylinders[END_REF]. Le déplacement de la zone d'écoulement de la surface du tas vers le bas est un phénomène caractéristique de la transition du régime d'avalanche à celui de stick-slip. Ce changement du mouvement des particules est dû à la cohésion ajoutée par des particules fines entre les grosses billes. D'après Restagno et al., plus la cohésion est forte, plus l'avalanche se produit en profondeur dans le tas [START_REF] Restagno | Where does a cohesive granular heap break ? The European Physical Journal[END_REF].

On mesure encore l'angle maximum et minimum de stabilité θ mg et θ rg dans le régime de stick-slip et θ rou dans le régime de roulement. 12: Évolution de l'angle maximum de stabilité θ mg dans le régime de stick-slip, de l'angle de repos θ rg et de l'angle de roulement θ rou en fonction de la vitesse de rotation à 6% HR, pour une concentration de fines φ de 0,5%.

La Figure III.12 montre l'évolution de l'angle maximum de stabilité θ mg , de l'angle de repos θ rg dans le régime stick-slip et de l'angle du roulement θ rou en fonction de la vitesse de rotation du tambour. On observe que θ mg et θ rg restent constants quand la vitesse augmente, en revanche θ rou n'augmente pas linéairement avec la vitesse comme dans le régime d'écoulement continu. Donc en introduisant de 0 à 0,15% en masse de particules fines, le milieu granulaire est d'abord fluidifié avec une diminution de l'angle d'avalanche, puis si on augmente encore la proportion de fines, le milieu granulaire n'est plus fluidifié mais solidifié. Cette transition brutale de régime est surprenante. Elle est observée ici pour la première fois. Nous considérons que cela est dû au changement de la cohésion dans le tas entraîné par les particules fines. L'effet des particules fines dans le régime de stick-slip a été étudié avec différentes concentrations massiques de fines φ de 0,15% à 1%. Des résultats inattendus sont observés pendant les expériences. Entre 0,15% et 0,3%, l'angle maximum de stabilité θ mg reste constant vers 23 La question qu'on se pose maintenant est : pourquoi la transition avalanche/stick-slip a-t-elle lieu à φ = 0,15% ? Dans le paragraphe III.2.2, nous avons calculé la proportion numérique de particules fines et le nombre de fines nécessaire pour recouvrir la surface d'une grosse bille, on se rend compte qu'à la concentration critique de fines φ c , les grosses particules sont loin d'être recouvertes de fines. Cette valeur critique est probablement liée à la capacité des particules fines à augmenter la cohésion de l'ensemble des grosses billes. Nous allons détailler l'interprétation de cette transition dans le chapitre suivant. 

III.3 Effet de l'humidité relative

La présence du liquide peut changer complètement le comportement d'un milieu granulaire. Dans la procédure du broyage en voie sèche, l'humidité relative dans l'ambiance du travail n'est pas un paramètre négligeable sur l'efficacité du broyage puisque l'eau sous forme de vapeur dans l'air peut provoquer une condensation capillaire à la surface des particules, et par conséquent augmenter la cohésion entre particules et favoriser la ré-agglomération. Dans ce travail, nous avons étudié 4 conditions différentes d'humidité relative : 6%, 23%, 43% et 58% afin de comprendre l'évolution de l'angle maximum de stabilité du milieu granulaire en fonction de ce paramètre.

D'après des expériences dans différentes conditions d'humidités relatives, Tabor et al. ont montré que la force d'adhésion s'écarte d'autant plus de la valeur théorique que l'humidité est élevée (∼ 75 -80%) [START_REF] Tabor | The Friction and Lubrication of Solids[END_REF]. Récemment, Fraysse et al. ont montré que quand l'humidité dépasse 70%, l'angle maximum de stabilité d'un tas de billes de verre (diamètre 200-250µm) augmente rapidement avec l'humidité. En revanche, en-dessous de cette valeur critique, l'influence de l'humidité relative sur l'angle d'avalanche du tas n'est pas très significative [START_REF] Fraysse | Humidity effects on the stability of a sandpile[END_REF]. Ce comportement a été interprété par le fait qu'à haute humidité relative, les ponts capillaires se forment sur toutes les aspérités et le ménisque dans la zone de contact entre deux billes est saturé [START_REF] Restagno | Aging in humid granular media[END_REF]. Dans notre travail, toutes les expériences sont réalisées à HR inférieure à 60%, donc l'angle maximum de stabilité mesuré ici ne dépend pas de l'humidité puisque le ménisque n'est pas saturé dans ces conditions. Les résultats d'évolution de l'angle d'avalanche θ m en fonction de la concentration massique de particules fines φ (φ < φ c ) dans le régime d'avalanche pour 4 humidités relatives différentes sont montrés sur la 

III.3.1 Influence de l'humidité relative sur la transition de régime

Même si l'humidité relative n'a pas d'influence sur l'angle maximum de stabilité θ m dans le régime d'avalanche, on observe néanmoins une augmentation de la cohésion à l'intérieur du milieu granulaire. On observe en effet que la transition de régime entre avalanche et écoulement continu et entre stick-slip et roulement se produit pour des vitesses plus rapides lorsque l'humidité relative augmente. Cela montre que quand l'environnement est plus humide, il y a plus de ponts capillaires qui se forment au contact entre les particules, ce qui rend le tas de plus en plus cohésif. L'évolution du diagramme de stabilité sous différentes conditions d'humidité est présentée sur la figureIII.17.

Ce retard d'apparition de la transition est la conséquence de l'augmentation de la cohésion due à l'augmentation de l'humidité relative. Ce résultat sera discuté de manière plus détaillée dans le chapitre 4.

III.3.2 Influence de l'humidité relative sur le coefficient de friction

Après avoir discuté précédemment de l'effet de l'humidité relative à faible concentration de particules fines (<0,15%), nous allons étudier comment l'humidité joue un rôle dans les régimes plus cohésifs.

Dans le régime de stick-slip, pour φ ≥ 0,3%, l'angle maximum de stabilité augmente pro- portionnellement avec le taux de particules fines ajoutées. Des mesures de θ mg à différentes concentrations de fines sont effectuées séparément à 6%, 23%, 43%, 58%. Les résultats sont donnés sur Figure III.18. Entre φ = 0,15% et φ = 0,3%, on est dans la transition de régime et θ mg est quasi constant. Le tas granulaire se comporte comme un bloc solide qui glisse sur la paroi intérieure du tambour à haute concentration de particules fines. L'angle maximum de stabilité du tas dépend ici de la friction entre les billes de verres et la paroi en acier du cylindre. Puisque l'angle de stabilité augmente avec l'humidité, l'adhérence à la paroi du tambour augmente et on peut supposer que cette adhésion est liée à la formation de ponts capillaires, en nombre suffisant pour retenir le tas jusqu'à un angle plus grand. Le taux d'humidité dans l'enceinte est alors un paramètre influent. Cette hypothèse sera discutée dans le chapitre 4.

III.4 Expériences avec plan d'obstacle et essais de rhéomètrie

Les expériences avec différentes concentrations de particules fines avec différentes humidités relatives nous montrent que les particules fines ont un effet ambivalent et surprenant. Elles peuvent soit contribuer à la fluidification de la surface, soit entraîner une augmentation de la cohésion à l'intérieur du tas granulaire de billes de verre. Ce changement de l'arrangement des particules se traduit par une diminution de l'angle d'avalanche θ m dans le régime d'avalanche et une augmentation de l'angle maximum de stabilité θ mg dans le régime de stick-slip. Afin de comprendre la transition entre le régime d'avalanche et celui de stick-slip ainsi que la variation d'angle maximum de stabilité du tas, nous avons effectué différentes expériences complémentaires.

III.4.1 Introduction d'un plan d'obstacle

Dans le régime de stick-slip, le tas granulaire montre avec la rotation du tambour jusqu'à l'angle maximum de stabilité puis glisse contre la paroi intérieure du cylindre. On constate que cet angle maximum de stabilité est inférieur à l'angle d'avalanche dans le régime d'avalanche. Une hypothèse pour expliquer cette observation est que la friction entre le milieu granulaire est la paroi est réduite lorsque la fraction de particules fines introduite est supérieure à φ c , puisque le tas glisse à la paroi avant d'atteindre l'angle d'avalanche θ m . Afin d'essayer de vérifier cette hypothèse, nous avons réalisé une série d'expériences en plaçant une plaque radiale dans le tambour pour bloquer le tas (baffle) et l'empêcher de glisser pendant la rotation. La plaque, appelée aussi un baffle est souvent utilisée en recherche expérimentale afin de comprendre le phénomène de ségrégation des particules. Plusieurs études sur l'écoulement granulaire dans un tambour tournant avec baffle montrent qu'en mettant simplement un baffle le long de l'axe de rotation du tambour, la ségrégation peut être réduite ou même éliminée [START_REF] Suman | Improvement of granular mixing of dissimilar materials in rotating cylinders[END_REF]. Ce type de baffle est souvent sous forme rectangulaire et fixé au centre de la paroi latérale arrière du tambour. Il faut noter que on utilise souvent des tambours 2D (L D) de façon à ce que le baffle agisse sur la totalité du tas granulaire.

Dans ce travail, une plaque de plexiglass rectangulaire de taille 4×10cm 2 est utilisée comme plaque d'obstacle. Le baffle de la longueur du tambour, est inséré dans des entailles réalisées sur les deux plaques fermant le tambour (Figure III.19). Pendant la rotation, le tas sera ainsi bloqué et l'angle maximum de stabilité pourra être mesuré. Le principe de la mesure d'angle maximum de stabilité avec le baffle est analogue aux mesures présentées précédemment. La mesure d'évolution de l'angle de la surface du tas est effectuée en enregistrant en temps réel d'écoulement du tas granulaire avec une caméra numérique.

Comme le tambour tourne dans le sens anti-horaire, les billes sont placées du côté droit de la plaque lors de la préparation. Au départ, la surface du tas est horizontale. Quand on commence la rotation, le tas monte progressivement jusqu'à l'angle maximum de stabilité du régime stickslip, puis, on observe une augmentation légère de l'angle du tas, jusqu'à ce que les particules à la surface commencent à s'écouler vers le bas comme dans le régime d'écoulement continu. Puisque le baffle empêche le tas glisser sur la paroi vers le bas, les particules se ré-arrangent et le tas se déforme au contact avec la plaque d'obstacle. La Figure III.20 présente la mesure d'angle maximum de stabilité du tas en présence de la plaque d'obstacle en comparaison avec l'angle d'avalanche et l'angle maximum de stick-slip. Ces trois mesures ont été réalisées à 58% HR. θ m est la valeur de l'essai à 0% de fines et les deux autres sont obtenues d'après les expériences à 0,5%. On trouve qu'à cause du baffle, l'angle maximum de stabilité augmente d'environ 4 • par rapport à l'angle maximum de stabilité du tas θ mg dans le régime stick-slip. Ce angle maximum arrive à atteindre une valeur proche de la valeur de l'angle θ m observé dans le régime d'avalanche. Cet écoulement des particules de surface montre que la surface du tas n'est plus fluidifiée par les particules fines de BF10. Et c'est le glissement à la paroi qui se produit pour un angle inférieur, qui empêche d'atteindre l'angle auquel se produit l'écoulement des particules en surface.

En suivant la rotation du tambour cylindrique, les particules à la surface continue à couler et le tas continue à se déformer au contact avec la plaque d'obstacle jusqu'à former un demisecteur. Puis, comme la plaque n'est placée que sur un demi diamètre, au-delà d'un certain angle proche de l'horizontale, les particules chutent de l'autre côté de la plaque. Pendant ce mouvement, on observe la création d'un grand nuage formé de particules fines de BF10. Cela est probablement dû au courant d'air créé par la chute des particules BV250, comme les fines ont une très faible masse, ce courant d'air chasse les fines vers le haut et crée le nuage.

L'expérience avec un plan d'obstacle montre donc bien deux points intéressants : au-delà de la concentration critique, l'effet de fluidification de la surface par les fines n'existerait plus. Après avoir fluidifié la surface jusqu'à un certain taux de fines, elles ne joueraient plus ce rôle de fluidification et l'effet de fines est en revanche significatif au niveau de la paroi : elles augmentent l'adhérence à la paroi puisque l'angle augmente dans le régime de stick slip.

-Pour φ < φ c , l'ajout de particules fines provoque un lissage de la surface et déstabilise donc la surface du tas. -Pour φ > φ c , un blocage du tas se produit, ce qui rend la surface de plus en plus stable et semble donc réaugmenter l'angle d'avalanche.

III.4.2 Essai rhéologique

Les expériences précédentes ont montré qu'à faible concentration, les fines fluidifient la surface du tas qui s'écoule pour des angles de plus en plus faibles lorsque la fraction de fines augmente, et dans le cas de la présence d'une grande quantité de fines, la cohésion entres particules est largement renforcée par les fines donc le régime de stick-slip se produit. Pour aller plus loin, nous avons essayé de comprendre le rôle des fines à l'intérieur du tas en réalisant des es-sais de cisaillement du milieu granulaire. Pour ces expériences, nous avons utilisé un rhéomètre standard plan-plan (Rhéomètre MCR, Anton Paar).

III.4.2.1 Cisaillement dans un milieu granulaire

Le cisaillement est le glissement relatif entre deux sections d'un matériau conduisant à une déformation plastique. Dans un milieu granulaire, la réponse du matériau aux forces appliquées peut donner des indications importantes sur les propriétés physiques. Le cisaillement d'un milieu granulaire est un phénomène complexe et généralement mal compris, et travailler avec un milieu bidisperse ou polydisperse augmente encore la complexité.

Le modèle classique et couramment utilisé pour caractériser la résistance au cisaillement des milieux granulaires est celui de Mohr-Coulomb. Dans un milieu granulaire, si la contrainte tangentielle appliquée sur un plan donné atteint ou dépasse la valeur critique appelé "résistance au cisaillement" (τ max ), un glissement se produit le long du plan.

De nombreux essais expérimentaux ont été conçus pour étudier la plasticité des matériaux granulaires cisaillés. Ici, nous présentons les deux méthodes les plus utilisées : l'essai de cisaillement direct et l'essai de cisaillement annulaire.

Cisaillement direct L'essai de cisaillement direct est effectué dans une boîte de Casagrande. On cherche à provoquer la rupture de l'échantillon suivant un plan imposé. L'échantillon est placé dans une boîte constituée de deux parties qui peuvent glisser horizontalement l'une sur l'autre. On applique à l'échantillon une force normale de compression N, verticalement, et un effort tranchant T, horizontalement, en déplaçant la demi-boîte inférieure, ce qui provoque le cisaillement de l'échantillon. Lors du cisaillement, on peut mesurer la contrainte normale Selon la densité initiale du milieu, deux types d'évolution de la contrainte de déformation sont obtenus.

Si le milieu est dense, la courbe contrainte-déformation présente un pic de résistance pour des déformations très faibles. Lorsqu'on continue à cisailler, la résistance du matériau diminue et se stabilise à une valeur plus faible appelée la résistance résiduelle du matériau. Dans les phases initiales de l'essai, le volume de l'échantillon V augmente ; ce phénomène est connu sous le nom de dilatation. Cette dilatation permet aux grains de se déplacer les uns par rapport aux autres.

Cisaillement annulaire Une autre procédure de la mesure de cisaillement consiste à utiliser une cellule de cisaillement annulaire. L'échantillon de poudre est introduit dans un anneau creux. Une charge verticale est appliquée au niveau du couvercle annulaire. Pour cisailler l'échantillon, la cellule de cisaillement tourne par rapport au couvercle, et le couple nécessaire au cisaillement est mesuré. Les propriétés d'écoulement sont mesurées ensuite. L'avantage de l'essai annulaire par rapport à l'essai de cisaillement direct est que l'échantillon peut être cisaillé continument, ce qui permet l'étude des propriétés résiduelles du matériau.

III.4.2.2 Expériences de cisaillement avec le rhéomètrie

Un rhéomètre permet de connaître les grandeurs fondamentales comme le taux de cisaillement γ(t), la contrainte de cisaillement τ (t) et la viscosité. Les mesures qu'il donne peuvent être comparées avec celles obtenues par d'autres techniques. Il existe principalement trois types de géométries différentes : cylindres coaxiaux (Couette) ; plateaux parallèles (plan plan, PP) ; cône-plan (CP). A cause de la complexité de ces matériaux, on utilise le plus souvent, pour caractériser les matériaux granulaires, un rhéomètre avec une géométrie Couette. Dans la littérature, ces essais sont souvent réalisés avec un milieu composé de particules monodisperses.

Récemment Soller et al. ont étudié l'évolution rhéologique d'un milieu granulaire comportant des particules fines avec un ratio de taille d petit /d grand < 0.5. Des mesures du couple de torsion en fonction de la quantité de particules fines sont effectuées. Quand le ratio est très petit, d petit /d grand < 0,05, l'effet de particules fines n'est pas significatif. Cependant, ils ont observé une réduction du couple pouvant atteindre jusqu'à 70% par rapport à la valeur initiale du couple mesuré d'un tas monodisperse. L'origine de cette diminution du couple est que les particules fines déplacent les billes plus grandes hors la région de cisaillement et occupent de plus en plus de la zone cisaillé.

Dans ce travail, nous avons choisi de mesurer la contrainte de cisaillement d'un tas granulaire dans une cellule d'échantillonnage circulaire. La configuration du rhéomètre utilisé est une géométrie plan-plan, souvent utilisée pour mesurer la viscosité des fluides complexes ou des suspensions granulaires (Figure III.22). Pour cette géométrie plan-plan, le plan inférieur est thermo-régulé et fixe (stator), le plan supérieur (rotor) oscille à une faible fréquence. L'échantillon est placé entre les deux plans. Le principal avantage de cette géométrie est que la mise en place requiert une faible quantité d'échantillon à mesurer et le nettoyage est aisé. De plus, on peut régler l'entrefer H (espace entre les deux disques) à l'épaisseur souhaitée. Cela permet donc de tester des matériaux contenant des particules de tailles diverses.

Quand l'écoulement est suffisamment lent, lorsque les effets inertiels sont négligeables, le taux de cisaillement s'écrit, quand r = R et pour un fluide newtonien :

τ = 2M πR 3 (III.6)
et la contrainte de cisaillement :

γ = Rω H (III.7)
où M est le moment du couple mesuré par un transducteur placé sur l'axe, R le rayon du disque supérieur, ω la vitesse de rotation de l'axe et H la distance entre deux plans. Puisque l'échantillon à caractériser ici est un milieu granulaire sec, nous avons fabriqué un porte-échantillon au lieu de mettre les grains directement sur le plan inférieur. Le porteéchantillon est constitué de deux parties : un disque et un cylindre (diamètre intérieur 4 cm et hauteur 1 cm) collé au centre du disque. Souvent on utilise deux plans de taille identique pour faciliter le calcul des paramètres de cisaillement. Nous avons choisi un disque supérieur aussi de diamètre de 4 cm. Un jeu de quelques microns permet d'insérer le disque supérieur dans le porte-échantillons. Pour augmenter la rugosité de la surface de contact entre les grains et le plan et limiter le glissement au niveau des plans, un papier abrasif est collé sur chaque plan. Nous avons effectué deux séries d'essais afin de caractériser l'effet des particules fines BF10 sur la contrainte de cisaillement du tas : un tas granulaire de 100 g de billes de verre BV250 et un tas de mélange de particules contenant 1% en masse de particules fines.

Les deux courbes présentées sur la Figure III.24 sont les valeurs moyennes calculées à partir de dix mesures. D'après les mesures, on observe que les deux courbes sont superposées, ce qui montre que les particules fines n'ont pas l'influence sur la contrainte de cisaillement du tas granulaire de grosse particules ou que l'effet des particules fines n'est pas mesurable avec la géométrie plan-plan.

III.4.2.3 Difficultés de mesure plan-plan sur un tas granulaire Préparation échantillon La préparation d'échantillon est en effet délicate. Les particules sont de taille micrométrique et le porte-échantillon est en plexiglass. Le remplissage des particules dans le porte-échantillon crée donc une certaine force électrostatique, et des particules adhèrent sur la paroi du cylindre du porte-échantillon. Ces particules peuvent être coincées quand le plan supérieur est mis en rotation relativement vite, cela conduit à sur-estimer la contrainte de cisaillement de l'échantillon. Malheureusement ce phénomène est difficile à éliminer, même si on nettoie soigneusement la paroi interne, il y toujours quelques particules qui se déplacent lorsqu'on exerce la pression sur le plan supérieur. Pour essayer de minimiser ce phénomène pendant les mesures de la contrainte de cisaillement, nous avons utilisé une fréquence de rotation lente inférieure à 0.1Hz. Un porte-échantillon en métallique peut probablement résoudre ce problème.

Fluctuation des particules à la surface Une deuxième difficulté est liée à la migration des particules des régions de fort cisaillement vers les régions de faible cisaillement. Cette migration de particules a été pour la première fois observée par Gadalamaria et al. [START_REF] Gadalamaria | Shear-induced structure in a concentrated suspension of solid spheres[END_REF] dans une cellule de Couette : avec une suspension de particules polystyrène de diamètre de 40 -50 µm dans l'huile de silicone, la viscosité apparente de la suspension décroît continûment après de longues périodes de cisaillement, alors que, dans des conditions identiques de cisaillement, la viscosité du fluide interstitiel reste constante. Par la suite, de nombreuses situations expérimentales ont mis en évidence ce phénomène : dans un rhéomètre de Couette [START_REF] Abbott | Experimental-observations of particle migration in concentrated suspensions-Couette flow[END_REF], dans un rhéomètre plan-plan [START_REF] Chow | Shear-induced particle migration in couette and parallel-plate viscometers-NMR imaging and stress measurements[END_REF], dans une cellule de Hele-Shaw [START_REF] Lyon | An experimental study of the motion of concentrated suspensions in two-dimensional channel flow. Part 1. Monodisperse systems[END_REF]... Or, dans un rhéomètre plan-plan, le cisaillement n'est pas homogène, on doit donc s'attendre à une migration de particules vers le centre. Krishnan et al. ont prouvé que la migration sous cisaillement est compensée par la migration depuis les régions où la courbure des lignes de courant est la plus forte vers là où elle est la plus faible, i.e. vers la périphérie [START_REF] G P Krishnan | Shear-induced radial segregation in bidisperse suspensions[END_REF]. Dans nos expériences de cisaillement, nous avons aussi observé l'existence d'une diffusion de particules sous cisaillement au sein du tas granulaire, vers la périphérie.

III.5 Conclusion

Afin de comprendre la dynamique d'écoulement des particules d'un tas granulaire mono/poly disperse, nous avons réalisé plusieurs séries de mesure de trois angles caractéristiques granulaires sous différentes conditions expérimentales. Pour un tas monodisperse de grosse particules de BV250 (diamètre moyen 250µm, l'angle maximum de stabilité θ m et l'angle du repos θ r restent constants dans le régime d'avalanche, l'angle dynamique du repos augmente proportionnellement avec l'augmentation de la vitesse de rotation du tambour ω.

L'influence des particules fines est observée avec une variation quantitative de la concentration massique des billes fines BF10 (diamètre de 5 µm). L'ajout de particules fines modifie le comportement du tas granulaire de façon surprenant : à moins de 0,15% en masse, les fines induisent une fluidification à la surface du tas, l'angle maximum de stabilité du tas diminue progressivement quand la concentration des fines φ augmente. Au-delà de cette concentration critique, les particules remplissent petit à petit les espaces vides entre les grosses billes, ce qui réduit le nombre de contacts directs entre deux grosses particules et provoque la formation de ponts capillaires plus petits et plus nombreux. Le tas se présente sous forme d'un bloc solide et glisse sur la paroi interne du tambour lors de la rotation du tambour.

Comme le tas devient de plus en plus compact avec l'addition des particules fines BF10, la fraction d'empilement du tas tend vers 1(Appollonian packing), donc la cohésion s'accroit fortement lorsque l'atmosphère est humide. L'effet de l'humidité relative est ensuite étudié dans ce travail. Quand l'humidité relative est élevée, la condensation capillaire au contact des particules (grosse-grosse, grosse-petite, petite-petite) est plus facile, cela entraine une formation des ponts liquides plus nombreux avec des ménisques d'eau plus grands. Par conséquence, cela donne une cohésion plus élevée entre particules, l'angle maximum de stabilité du tas θ mg décroît quand l'atmosphère devient de plus en plus sèche.

Des essais avec un plan d'obstacle dans le tambour tournant ont été réalisés pour comprendre le mécanisme du blocage apparent du tas en présence des fines. La présence de particules fines au niveau contact entre le tas et la paroi intérieure du tambour tournant diminue la friction provoquant le roulement à la paroi du cylindre avant que l'écoulement des particules à la surface du tas se produise.

Enfin, pour avoir des informations complémentaires sur la cohésion à l'intérieur du tas granulaire, nous avons étudié le comportement rhéologique du milieu granulaire. A cause de la géométrie d'échantillon choisie, les essais n'ont pas été concluants. Nous n'avons pas observé de différence significatives sur la mesure de la contrainte de cisaillement avec et sans fines. L'hypothèse que la présence de particules fines augmente la contrainte de cisaillement du milieu granulaire n'a donc pas pu être vérifiée.

Chapitre IV Discussion

Dans le chapitre précédent, l'évolution des angles maximum et minimum de stabilité d'un tas granulaire de billes de verre (d = 250 µm) dans un tambour tournant est étudié dans différentes conditions expérimentales. Nous nous sommes intéressés à l'effet des particules très fines sur la stabilité du tas et à l'influence de l'humidité relative dans l'enceinte. Les résultats obtenus montrent que les particules fines ont un effet ambivalent sur la stabilité du tas granulaire : fluidification à la surface du tas à faible concentration et solidification à l'intérieur du tas quand la concentration φ dépasse une valeur critique de 0,15%. La Figure IV.1 présente les résultats obtenus de l'angle maximum de stabilité en fonction du pourcentage de particules fines à une vitesse de rotation constante de 0,05 tr/min dans 4 conditions d'humidité relative. On observe qu'à vitesse constante, en poursuivant l'addition des particules fines, l'angle maximum de stabilité du tas diminue rapidement dans le régime d'avalanche jusqu'à φ c . Après avoir passé une transition entre avalanche et stick-slip, l'angle maximum de stabilité remonte proportionnellement avec le pourcentage de fines. Pour le cas 'humide' (43% HR et 58% HR), l'angle maximum de stabilité est plus élevé du fait de la forte cohésion créée entre les particules et la paroi du tambour. Alors que pour le cas "sec" de 6% HR et 23% HR, l'angle maximum est moins élevé. Donc, à des vitesses de rotation lentes, l'augmentation de la concentration de particules fines a pour conséquence que : (i) l'avalanche à la surface du tas devient de plus en plus fluide ; (ii) l'écoulement à la surface est arrêté, et le tas glisse sur la paroi interne du tambour comme un solide quasi-rigide.

Après avoir présenté ces résultats expérimentaux dans le chapitre 3, nous allons essayer, dans ce chapitre, de comprendre l'origine de cette modification de stabilité du tas. Les particules fines et l'humidité relative sont les deux paramètres qui influencent la stabilité du tas granulaire, et engendrent un comportement du milieu granulaire. Afin d'essayer de comprendre ces résultats, dans un premier temps, nous allons établir une loi permettant d'interpréter l'effet des particules fines et de l'humidité relative sur l'angle d'avalanche θ m dans le régime d'avalanche. Ensuite, pour le régime de stick-slip, un modèle d'angle maximum de stabilité sera proposé pour la prédiction de l'effet des fines et de l'humidité sur la cohésion entre particules dans le tas granulaire et entre les particules et le tambour. 

IV.1 Répartition des particules fines

Avant de commencer l'étude de l'effet des particules, on se pose les questions suivantes "Où se trouvent les particules fines dans le tas granulaire ? Est-ce qu'il y a de la ségrégation due à la différence de taille ?". Une étude expérimentale sur la répartition des particules dans un tas mélangé a donc été effectuée.

L'empilement compact d'un milieu de particules sphériques mono/polydisperses a été largement étudié dans la littérature [START_REF] Anischchik | Three-Dimensional Appollonian Packing as a Model for Dense Granular Systems[END_REF], [START_REF] Herrmann | Searching for the perfect packing[END_REF]. La densité apparente de l'empilement se caractérise par la fraction d'empilement η ou la porosité ξ = 1-η, celle-ci étant la fraction du volume inoccupé. Différents facteurs ont des effets sur la densité d'empilement. Cependant, la distribution de taille des particules est connue comme étant le facteur primordial. La valeur maximale de η pour un empilement aléatoire de particules sphériques de taille identique va jusqu'à 0,64 [START_REF] Anischchik | Three-Dimensional Appollonian Packing as a Model for Dense Granular Systems[END_REF]. Un empilement plus dense peut être obtenu en utilisant des sphères de différentes tailles en remplissant les espaces interstitiels entre les grosses particules avec les plus petites. Dans ce cas, théoriquement, un maximum de densité d'empilement peut être atteint avec η 1. Dans ce cas-là, l'empilement atteint la plus grande densité possible, c'est l'empilement apollonien (Figure . IV.2) [START_REF] Troadec | Global geometric description of homogeneous hard sphere packings[END_REF].

Les deux types de billes utilisés dans ce travail sont polydisperses, surtout les billes BF10 qui ont une distribution de taille assez large (voir Figure II.8 dans le chapitre 2). En plus, le ratio de diamètre des particules d g /d p est de l'ordre de 50 en moyenne, alors que dans la littérature le plus souvent, les mélanges granulaires bidisperses ont typiquement un ratio de 1 à 5 [START_REF] Prigozhin | Radial mixing and segregation of a binary mixture in a rotating drum : Model and experiment[END_REF], [START_REF] D V Khakhar | Segregation of granular materials in rotating cylinders[END_REF]. Donc avec une dispersité et un ratio de taille élevé, on peut considérer que cela entraîne un remplissage des particules fines dans les espaces interstitiels entre les grosses particules plus efficace, résultant en un empilement plus compact du milieu qui est proche de l'empilement apollonien si le mélange contient suffisamment de fines. ) , les notations sont présentées dans la partie I.3.3 dans le chapitre 1. Comme on travaille à une atmosphère de pression constante, si les deux particules sont en contact, on obtient une force d'adhésion de 1.13 × 10 -6 N. Ces deux valeurs sont largement plus grandes que le poids de la petite bille, ce que privilégie l'adhésion à la surface d'une grosse bille au lieu de la percolation due à la gravité. Donc on peut considérer que la ségrégation ne se produit pas dans notre milieu granulaire.

Pour vérifier la répartition des particules dans le tas granulaire, nous avons effectué une observation d'échantillon au Microscope Électronique à Balayage (MEB), montrée sur les Figures IV. [START_REF] Alvarado | Energy and exergy optimization of comminution[END_REF] l'empilement apollonien des particules, ce qui rend le milieu plus compact. Il faut bien noter qu'un empilement apollonien, c'est le remplissage de tous les espaces interstitiels entre les particules, alors il est intéressant de connaître à quel niveau les particules fines remplissent les espaces vides entre les grosses billes dans notre cas. On considère que le volume vide entres les 4 sphères est occupé par une sphère de rayon r qui s'écrit :

r = ( √ 6 2 -1)R BV250 = 0,225R BV250 (IV.3)
On obtient un volume de 9.32×10 4 µm 3 . Cela apporte un ordre de grandeur de n petit ∼ 1500 particules fines pour remplir ce volume, largement sous-estimé par rapport au volume interstitiel réel. Dans un empilement classique compact aléatoire ("randon close packing"), chaque particule participe à 4 tétraèdres, donc notre calcul ci-dessus revient à dire qu'il faut ∼ 1500 particules fines par grosse particule pour occuper ce volume sphérique. D'après le calcul de la fraction numérique de particules fines (Tableau III.2 dans le chapitre 3), il y a 1250 particules fines par grosse particule à φ = 1%. On est donc théoriquement loin d'un remplissage des interstices mais la polydispersité des billes permet d'avoir localement des zones proches de l'empilement apollonien (voir Figure IV.4). De plus, il faut noter que le tas contient toujours certains agglomérats de particules qui sont pas cassés dans l'étape de préparation d'échantillon.

IV.2 Régime d'avalanche

Dans le régime d'avalanche où l'écoulement des particules se produit à la surface du tas granulaire, l'ajout des particules fines de BF10 a pour conséquence une fluidification du tas et une diminution de l'angle d'avalanche θ m . La décroissance de θ m dépend de la fraction volumique des fines.

IV.2.1 Rôle de particules fines

Restagno et al. ont montré que dans un tas granulaire, le lieu de la déstabilisation, c'està-dire où l'avalanche se produit, dépend fortement de la cohésion particulaire à l'intérieur du tas. Quand le tas est plus cohésif, l'avalanche se produit à une plus grande profondeur dans le tas [START_REF] Restagno | Where does a cohesive granular heap break ? The European Physical Journal[END_REF].

Pour les expériences à faibles concentrations de fines, la déstabilisation se produit à la surface. Aussi, pour comprendre l'origine de l'évolution de l'angle maximum de stabilité avec la quantité de fines, nous avons choisi d'utiliser une approche comparable à celle d'Albert et al. [START_REF] Albert | Maximum angle of stability in wet and dry spherical granular media[END_REF]. Dans celle-ci, la déstabilisation du tas est modélisée par la chute d'une sphère reposant sur trois sphères (voir Figure I.24 dans le chapitre 1). Lorsque l'empilement s'incline, l'ensemble du tétraèdre formé par les quatre sphères commence à se déstabiliser quand la particule du sommet est déséquilibrée par la gravité. Les particules très fines de BF10 ajoutées remplissent graduellement les espaces interstitiels entres les grosses billes de BV250, en conséquence la surface devient de plus en plus lisse et cela peut conduire à la diminution de la stabilité des billes du sommet comme présenté sur la Figure IV.5. Donc l'angle maximum de stabilité diminue avec la fraction volumique des fines. Quand les particules fines soulèvent la particule au sommet, la séparation de cette particule avec les particules du dessous a pour la conséquence la rupture des ponts capillaires entre le grain au sommet et les trois du dessous. Donc la particule du sommet s'écoule vers le bas.

Nous allons maintenant essayer de comprendre pourquoi le lieu de déstabilisation est la surface pour une faible quantité de fines. Entre deux grains d'un tas placé dans un environnement humide non saturé, la mouillabilité de l'eau sur le verre diminue le potentiel chimique de l'eau liquide par rapport au potentiel chimique de la vapeur d'eau. Par conséquent, en dessous de la distance critique d c , de l'ordre de quelques nanomètres, la vapeur d'eau devient métastable et des ponts capillaires peuvent germer. Comme la surface des grains est rugueuse à l'échelle du nanomètre, le contact réel se réduit à des points situés à l'extrémité des aspérités. Sauf pour les atmosphères humides presque saturées, la nucléation du pont liquide est limitée à ces aspérités et des vides existent à l'intérieur du contact [START_REF] Restagno | Aging in humid granular media[END_REF]. Ces ponts induisent une force d'adhérence entre les grains, en raison de la pression de Laplace I.3.3. Dans l'analyse de Mohr-Coulomb, un tas granulaire perd sa stabilité dans un plan lorsque le rapport entre la contrainte de cisaillement (due au poids P des grains du dessus) et la contrainte normale (due au poids P des grains du dessus et à la force d'adhérence) est supérieure à un coefficient de frottement (voir partie I.4.1 dans le chapitre 1). À première vue, plus le milieu humide est cohésif, plus la rupture aura lieu profondément dans le tas. Mais, comme en témoignent les expériences de l'appareil à force de surface, la force d'adhérence dépend de la charge normale appliquée sur les grains [START_REF] Restagno | Aging in humid granular media[END_REF]. En effet, la charge due aux grains du dessus induit une déformation élastique et plastique des aspérités en contact, conduisant à une diminution de l'écart entre les grains. Cela induit une augmentation du nombre de points de contact et des ponts liquides, donc de la force adhérence F adh (h). Cette force F adh (h) augmente avec la profondeur du tas h. Pour une grande quantité de liquide, lorsque tout l'espace interstitiel est envahi par le pont liquide du ménisque entre deux grains, cet effet de la diminution de l'écart entre les particules devient négligeable [START_REF] Nowak | Maximum Angle of Stability of a Wet Granular Pile[END_REF]. Mais pour une faible quantité de liquide ou lorsque le liquide provient d'une vapeur condensable, il est dominant et il a été démontré que F adh ∼ h [START_REF] Restagno | Where does a cohesive granular heap break ? The European Physical Journal[END_REF]. On a alors à la fois P ∼ h et F adh ∼ h, aussi les avalanches se produisent à la surface du tas, c'est ce qui a été observé expérimentalement dans [START_REF] Tegzes | Avalanche Dynamics in Wet Granular Materials[END_REF], en d'accord avec la prédiction théorique [START_REF] Restagno | Where does a cohesive granular heap break ? The European Physical Journal[END_REF].

Comme la déstabilisation se produit à la surface, la perte de stabilité ne peut pas être expliquée au moyen d'une analyse du frottement interne au tas, comme dans l'analyse de Mohr-Coulomb. Dans ce cas, l'angle maximum de stabilité peut être évalué à partir d'une simple évaluation géométrique comme celle introduite au début du paragraphe. 

IV.2.2 Transition avalanche/stick-slip

Sur le diagramme de stabilité présenté dans le chapitre 3, on note que pour les 4 conditions d'humidité relative, la transition avalanche/stick-slip a lieu toujours à la même concentration de particules fines qui est de 0,15%.

La valeur de φ c est liée à la capacité des particules fines à augmenter la cohésion de l'ensemble du milieu granulaire. Cette perte de fluidité peut provenir de l'augmentation de la densité du milieu, ce qui induit un blocage progressif qui s'appelle le phénomène de jamming, ou de l'adhésion induite par les nouveaux ponts capillaires créés entre les sphères fines et les grosses particules. Afin de comprendre le mécanisme de l'augmentation de la cohésion dans le milieu granulaire, deux caractéristiques peuvent être invoquées. Premièrement, la concentration critique φ c a été mesurée comme complètement indépendante de l'humidité relative, étant de 0,15% pour HR entre 6 et 58%, cela montre que l'humidité relative n'influence pas le seuil de la transition avalanche/stick-slip. Deuxièmement, afin de fournir une augmentation notable de la cohésion, les particules fines devraient remplir les sites interstitiels entre les grosses particules pour former des liaisons entre les grosses billes. D'après l'estimation du nombre de particules fines nécessaires en faisant l'approximation d'un empilement aléatoire cubique à faces centrées présenté dans le paragraphe IV.2.1, il faut plus de 1500 particules fines par grosse particules pour remplir tous les espaces vides, alors que φ c correspond à n petit ∼ 200. Nous pouvons donc déduire que la cohésion dans le tas granulaire trouve certainement son origine dans le phénomène de blocage dû au remplissage des espaces interstitiels entre les grosse particules par des fines ce qui favorise le phénomène de jamming. De plus, le jamming du tas se produit pour une valeur de n aussi basse que 200 probablement grâce à la très grande polydispersité des particules fines, ce qui permet un remplissage plus efficace des vides, comme dans les joints de sphère apolliniens [START_REF] Reis | How dense can one pack spheres of arbitrary size distribution ?[END_REF].

Nous avons montré que dans le régime d'avalanche, le remplissage de particules fines dans les sites interstitiels est l'origine de la décroissance de l'angle d'avalanche θ m et introduise le blocage macroscopique du tas granulaire.

Par ailleurs, une fois le régime de stick slip présent, le comportement du tas change une nouvelle fois. Nous allons essayer de rechercher une mécanisme qui puisse expliquer ce comportement stick-slip et la variation de l'angle maximum de stabilité avec l'augmentation de la concentration de particules fines.

IV.3 Régime de stick-slip

Dans le régime de stick-slip, l'écoulement des particules ne se produit plus à la surface, l'ensemble du tas présente un comportement de solide. Pendant la rotation du tambour (< 1 tr/min), on n'observe qu'un glissement du tas sur la paroi interne du tambour et un déplacement de quelques couches de grains au fond du tas vers le haut en sens inverse de la rotation. Ce glissement est dû à la friction entres les billes de verre et la surface d'acier de la paroi cylindrique.

IV.3.1 Effet des fines et de l'humidité relative

Lorsque la fraction volumique des particules fines a atteint la valeur critique φ c = 0,15%, la cohésion est telle que la rupture se déplace du haut vers le bas du tas [START_REF] Restagno | Where does a cohesive granular heap break ? The European Physical Journal[END_REF]. L'adhésion entre le tas et la paroi peut être due à la nucléation de ponts capillaires, au contact entre les grains et la paroi du tambour. L'influence des particules fines se traduit par l'augmentation de la liaison entre le tas granulaire et la paroi du tambour par la nucléation de nouveaux ponts liquides, comme montré sur le schéma Figure . IV.8. L'augmentation de la fraction de fines augmente leur nombre à la surface du tambour, et donc augmente le nombre total des ponts capillaires et donc l'adhésion particules/paroi. Comme la cinétique de la nucléation des ponts liquides dépend de l'humidité relative, l'adhésion et l'angle maximum de stabilité devraient aussi dépendre de HR.

Dans le régime de stick-slip, le nombre de particules fines par grosse bille est grand (> 200). A l'intérieur du tas, les particules fines remplissent partiellement les espace interstitiels entres les grosses, cela augmente forcement l'aire de contact entre particules. Les ponts capillaires formés par condensation capillaire renforcent la cohésion particulaire. Au contact avec la paroi interne du tambour, les particules fines adhérent à la surface des grosses particules et comblent aussi les vides entre les grosses particules et la paroi.

IV.3.2 Modèle Mohr-Coulomb à l'interface tas-tambour

Considérons P comme le poids par unité de surface du tas granulaire à un certain point de la surface du tambour, et θ l'angle de la surface avec l'horizontale (Figure . IV.9) Pour un tas granulaire à l'air sec, c'est à dire en absence de cohésion, c est égale 0 dans l'équation IV.5. Au moment de déstabilisation due à l'inclination du tas, l'angle maximum de stabilité du tas s'appelle θ d = arctan( T N ). Le coefficient de friction est défini comme :

µ = tan(θ d ) (IV.6)
Dans ce travail, les expériences sont réalisées dans une atmosphère en présence d'humidité, il faut tenir compte de la cohésion c. Le glissement se produit à l'angle maximum de stabilité θ mg , quand T /N dépasse le coefficient de friction µ = tan θ d .

Le poids P peut être donné par ρgd x avec ρ la densité du tas, g l'accélération de la gravité et d x la hauteur au dessus de la paroi. Par conséquent, le critère de stabilité peut s'écrire de la manière suivante [START_REF] Bocquet | Physics of humid granular media[END_REF], [START_REF] Halsey | How Sandcastles Fall[END_REF] :

tan θ mg = tan θ d (1 + c ρgd x cos θ mg
).

(IV.7)

La cohésion c due à la nucléation de ponts capillaires entre les particules et la paroi au contact s'exprime comme la somme de la cohésion due aux grosses billes et de la cohésion due aux particules fines :

c = N g F g + N f F f (IV.8)
Ici N est le nombre de particules par unité de surface, F la force d'adhésion entre une particule et la paroi du tambour, et les indices g et f indiquent les particules grosses et fines.

Comme les particules fines ont une fraction volumique φ, on peut en déduire que

N f = N g (R g /R f ) 3 φ.
Pour la force d'adhésion F , Bocquet et al. ont présenté une dérivation de F dans leur étude du phénomène de vieillissement d'un tas granulaire humide [START_REF] Bocquet | Moisture-induced ageing in granular media and the kinetics of capillary condensation[END_REF] :

F = 2πγR ln(t w /τ 0 ) vρ l ln(1/H) . (IV.9)
Dans cette équation, γ représente la tension superficielle de l'eau, R est le rayon de la particule, t w le temps d'attente au repos avant le glissement, τ 0 est le temps caractéristique de la condensation microscopique, v le volume représentatif de la rugosité de la particule, ρ l la densité numérique de l'eau et H est l'humidité relative. On voit que pour une particule de taille fixée, le mouillage d'un liquide est proportionnel au temps de germination et à l'humidité relative. Sachant que le verre peut avoir une réaction chimique avec l'eau condensée sur les aspérités à la surface de la bille, la relation de Kelvin n'est pas tout à fait applicable. A cause de ce phénomène de dissolution locale, certains paramètres dans l'équation de Kelvin peuvent être modifiés. Bocquet et al., dans leur étude de l'évolution de la stabilité d'un tas granulaire pendant le vieillissement, ont ainsi constaté que la pression de vapeur saturante permettant d'interpréter leur résultat n'était pas celle de l'eau pure, mais certainement celle d'une eau contenant des ions dissous [START_REF] Bocquet | Moisture-induced ageing in granular media and the kinetics of capillary condensation[END_REF]. En même temps, l'utilisation des solutions salines peut augmenter cet effet.

Avec ceci, on obtient le critère de stabilité du tas sous la forme suivante :

tan θ mg = tan θ d   1 + N g 2πγRg ln(tw/τ 0 ) vgρ l ln(1/H) + N g ( Rg R f ) 3 φ 2πγR f ln(tw/τ 0 ) v f ρ l ln(1/H) ρgd x cos θ m   .
(IV.10) que l'on peut ré-écrire sous la forme suivante :

ρ ln( 1 H ) cos θ mg (tan θ mg -tan θ d ) = a + bφ (IV.11)
où a et b sont deux paramètres constants qui dépendent de plusieurs paramètres (le rayon moyen des particules R g et R g , le nombre de grosses particules N g , le temps d'attente avant glissement t w , la rugosité des grosses particule (via F g ) et la tension superficielle du liquide γ) :

a = tan θ d N g 2πγ ln(t w /τ 0 )R g ρ l v g (IV.12) b = tan θ d N g 2πγ ln(t w /τ 0 )R f ρ l v f • ( R g R f ) 3 (IV.13)
Comme l'ajout des particules fines augmente légèrement la densité du tas à cause d'une croissance de la compacité d'empilement, ρ a été recalculée pour chaque concentration de fines φ.

Donc on obtient une prédiction de l'angle maximum de stabilité du tas granulaire en fonction de la fraction volumique des particules fines φ et l'humidité relative H.

Pour les hautes teneurs en fines (φ > 0,24%), l'ajustement de toutes les données avec l'équation IV.11 est tracé sur la Figure IV.10 et semble satisfaisant. Ainsi, on peut considérer que le renforcement de la friction entre l'empilement des particules et la paroi interne du tambour par la nucléation des ponts capillaires donne la loi d'échelle correcte pour l'influence de la fraction de fines et de l'humidité, validant ainsi l'hypothèse que l'ajout des particules fines dans le milieu granulaire induit une liaison plus forte due à la création d'autant plus de ponts capillaires que l'humidité relative est élevée.

Si on ne tient pas compte du changement de la densité du tas, on trouve que pour une concentration donnée de particules fines, les points pour les différentes humidités sont plus éloignés et l'ajustement est moins satisfaisant comme illustré sur Figure IV.11.

IV.4 Intérêt pour le broyage

Les expériences de mesure des angles caractéristiques d'écoulement d'un milieu granulaire en tambour tournant avec des particules fines montrent un aspect peu étudié dans la procédure du broyage, l'effet des poussières très fines créées lors du concassage des particules.

Les particules fines ont déjà été démontrées comme étant l'origine du phénomène d'agglomération dans la procédure du broyage des particules de silice [START_REF] Opoczky | Fine Grinding and Agglomeration of Silicates[END_REF]. D'après ce travail, on se rend compte que ces particules fines ont un effet significatif sur la stabilité du milieu granulaire. L'augmentation forte de la cohésion dans un tas granulaire en présence de moins de 1% en masse de particules fines confirme qu'avec des liaisons dues aux pont capillaires, les fines peuvent faciliter l'agglomération des particules et la formation d'agrégats. 

IV.5 Conclusion

L'ajout d'une faible concentration de billes très fines dans un tas de billes de verre induit une modification surprenante du comportement du milieu granulaire.

A faible fraction volumique de fines (<0,15%), l'écoulement se produit toujours à la surface du tas granulaire sous forme d'avalanches intermittentes à faible vitesse de rotation ou d'écoulement continu quand la vitesse dépasse ∼ 1 tr/min. La présence des particules très fines déstabilise les billes à la surface puisque les fines lissent la surface par remplissage des interstices entre les grosse particules. Cela a pour conséquence la diminution de l'angle d'avalanche et aussi de l'angle dynamique de repos dans le régime d'écoulement continu avec l'augmentation de la fraction massique de fines. L'humidité relative n'a pas d'influence sur la stabilité du tas dans ce régime, la déstabilisation étant purement d'origine géométrique.

Quand la concentration des particules fines est plus élevée, une cohésion plus forte est provoquée par l'adhésion des fines sur les grosses billes. Le milieu granulaire est dans un régime de stick-slip, le glissement se produisant sur la paroi interne du tambour tournant. Le coefficient de friction dans le régime de stick-slip est légèrement plus faible que celui dans le régime d'avalanche. En plus, il est fortement dépendant de l'humidité relative dans l'enceinte de l'expérience, car il est la conséquence de la germination de pont capillaires entre les billes et la paroi du tambour.

Conclusion générale et perspectives

Conclusion

Dans cette thèse, nous avons mené une étude expérimentale de l'effet des particules très fines sur la stabilité d'un milieu granulaire de billes de verre de diamètre de 200 à 300 µm en tambour tournant. L'idée initiale de cette étude était la compréhension du phénomène de réagglomération qui est favorisé par des particules fines créées dans le procédé de broyage en voie sèche. Différents thèmes ont été abordés : régime d'avalanche, régime d'écoulement continu, régime de stick-slip, régime de roulement, la transition entre deux régimes, la ségrégation, le "jamming", la condensation capillaire... Contrairement aux études sur les mélanges bidisperses qui utilisent souvent une fraction volumique relativement grande, nous avons travaillé avec une faible concentration de particules fines pour nous approcher plus des conditions réelles lors du procédé de broyage.

Dans un premier temps, l'écoulement d'un tas contenant uniquement des grosses billes (BV250) a été étudié en tambour tournant à différentes vitesse de rotation sous plusieurs humidités relatives. A faible vitesse de rotation (< 1 tr/min), un régime d'avalanche en intermittence est observé. L'angle d'avalanche θ m et l'angle de repos θ r mesurés dans le système restent quasi constant quand la vitesse de rotation augmente dans le régime d'avalanche. Cela signifie que la vitesse de rotation du tambour n'a pas d'influence sur l'angle maximum de stabilité du tas dans le régime d'avalanche. A la vitesse critique ω c , une transition de régime apparaît et le régime d'avalanche et le régime d'écoulement continu co-existent pendant la rotation du tambour. Au delà de la vitesse critique, écoulement continu est observé pendant lequel la surface forme un angle stationnaire θ dyn , l'angle dynamique de repos. Dans ce régime d'écoulement continu, l'angle dynamique de repos θ dyn augmente proportionnellement avec la vitesse de rotation du tambour. Les expériences d'écoulement des particules BV250 sont réalisées respectivement dans quatre conditions d'humidité relative, 6%, 23%, 43% et 58%. Les résultats expérimentaux montrent que l'humidité relative de l'environnement a peu d'impact dans le régime d'écoulement intermittent ou continu.

Ensuite, les particules fines de BF10 ont été ajoutées avec différentes concentrations dans le milieu granulaire pour comprendre leur influence sur la stabilité du milieu. Nous avons construit un diagramme de stabilité dans lequel plusieurs régimes d'écoulement sont présents quand la concentration de particules fines φ et la vitesse de rotation ω varient.

A faible concentration de particules fines, le tas granulaire est toujours en écoulement à la surface. Le tas est en avalanche ou en écoulement continu selon la vitesse de rotation du tambour comme en l'absence de fines. L'angle maximum de stabilité du tas est influencé par les particules fines. Dans le régime d'avalanche, l'angle d'avalanche θ m et l'angle de repos θ r décroissent progressivement quand φ augmente, comme l'angle dynamique de repos θ dyn dans le régime d'écoulement continu. Cette diminution de l'angle de stabilité montre une fluidification à la surface du tas granulaire par les particules fines. Dans ces deux régimes, dans l'atmosphère relativement sèche de nos expériences, la déstabilisation a lieu à la surface du tas. Nous avons pu interpréter cette caractéristique comme le fait d'une faible cohésion du tas, ce qui nous a permis de proposer un modèle purement géométrique d'interprétation de l'évolution de l'angle d'avalanche avec le pourcentage de fines : lorsque les particules fines remplissent progressivement les espaces interstitiels entre les grosses billes, la surface du tas est de plus en plus lisse et les grains se déstabilisent de plus en plus facilement. L'angle maximum de stabilité évolue comme φ -1 3 , ce qui peut s'expliquer à la géométrie ondulée de l'espace vide entre les billes, qui nécessite de plus en plus de fines pour son remplissage. L'humidité relative a été aussi prise en compte dans les expériences. Les résultats montrent que le changement d'humidité relative n'a pas d'influence sur les trois angles caractéristiques d'écoulement d'un mélange contenant moins de 0,15% de particules fines dans le régime d'avalanche et celui d'écoulement continu.

Quand la concentration de particules fines dépasse une valeur critique φ c qui est de 0,15%, le milieu granulaire a un comportement différent, l'écoulement à la surface est arrêté et on observe un phénomène de glissement du tas sur la paroi interne du tambour. Ce phénomène de stickslip à la paroi interne du tambour n'avait encore jamais été observé dans un milieu granulaire en tambour tournant. Les observation au microscope électronique à balayage (MEB) montrent que les particules fines adhérent largement sur la surface des grosses billes et remplissent les interstices entres elles, à la manière d'un empilement apollonien. A vitesse de rotation lente, on observe le régime stick-slip, le tas reste comme un solide et on n'observe plus d'avalanche à la surface. Dans ce régime, l'angle maximum de stabilité θ mg est mesuré pendant le glissement intermittent du tas. Nous avons observé une augmentation de θ mg avec le pourcentage de particules fines ajoutées. Nous avons interprété cette évolution par l'augmentation de nombre de ponts capillaires créés par les particules fines à l'interstice entre les grosses avec la paroi du tambour. Ceci nous a permis, par une analyse de type Mohr-Coulomb, de comprendre l'augmentation de l'angle maximum de stabilité avec l'humidité et avec la concentration de fines. Le régime de roulement apparaît quand la vitesse de rotation s'élève à une certaine valeur critique qui dépend de l'humidité relative. Dans ce régime, l'angle du tas reste constant, du fait du glissement continu du tas à la paroi du tambour.

En conclusion, dans le but de comprendre de l'effet des particules très fines sur le phénomène de ré-agglomération dans le procédé de broyage, nous avons effectué une étude expérimentale en nous focalisant sur l'influence des particules fines sur la stabilité du milieu granulaire. Les expériences ont montré un effet dramatique d'une faible concentration de particules fines, qui s'avère avoir une influence forte sur la cohésion et donc la stabilité mécanique du milieu granulaire. Et cet effet est d'autant plus important qu'il est ambivalent, fluidisant le tas à faible concentration et le solidifiant à forte concentration. Dans les études de milieux granulaires monodisperses, l'influence des poussières (toujours présentes à cause de l'usure naturelle des grains) est négligée alors que celle-ci est à la fois forte et ambivalente. Ainsi, cette étude à visée industrielle a donc permis d'acquérir des connaissances fondamentales sur les milieux granulaires. Alors que la connaissance et la compréhension de ces phénomènes, faisant appel à plusieurs domaines de la physique (capillarité, tribologie, mécanique...) a une portée large. Si ces comportements ont relativement une grande importance dans le broyage, ils ont aussi certainement un rôle en géologie (glissement des failles actives), pour le stockage des minéraux dans l'industrie...

Perspectives

Les expériences présentées dans cette thèse nous ont permis de découvrir un aspect peu étudié dans les écoulements granulaires-le rôle des "poussières", qui s'avère avoir un effet non négligeable sur la stabilité du milieu. Bien sûr il nous reste encore beaucoup de questions sans réponse :

-Est-ce que la transition avalanche/stick-slip existe et se trouve toujours au même pourcentage de fines pour d'autres matériaux ? -Que se passe-t-il si on travaille dans une atmosphère encore plus humide (ou plus sèche) ? -Est-ce cette transition de régime change si on modifie l'état de surface de la paroi intérieure du tambour ? -Avec quelle méthode peut on re-débloquer le tas granulaire ? Est-ce que l'ajout des additifs peut jouer sur ces phénomènes ? Ce travail apporte des informations nouvelles sur la diversité de comportement des milieux granulaire, mais les écoulements de particules sont encore loin d'être totalement compris ! Résumé :

L'objectif de ce travail est de comprendre l'inuence des particules très nes sur le phénomène de ré-agglomération lors du broyage. Des billes de verre de taille 0 à 20 µm avec un pourcentage massique variant entre 0 à 1% sont ajoutées dans un tas granulaire de billes de verre de 200 à 300 µm dans un tambour tournant cylindrique de diamètre et longueur 10 cm. La présence des particules nes montre un eet ambivalent sur la stabilité du tas granulaire. Nous avons établi un diagramme de stabilité du milieu granulaire en fonction de la concentration de particules nes et cherché à quantier l'eet des nes combiné avec d'autres paramètres (humidité relative et vitesse de rotation du tambour).

La stabilité d'un tas granulaire dans un tambour tournant est déterminée par la mesure de son angle maximum de stabilité θ m . Dans un premier temps, nous avons étudié l'évolution de cet angle à des vitesse de rotation diérentes. Les expériences montrent qu'à faible concentration (< 0, 15%), le tas se déstabilise par avalanches lorsque le tambour tourne, θ m diminue lorsqu'on augmente la quantité de nes. Quand la vitesse de rotation augmente, le mouvement du tas évolue du régime d'avalanche intermittent au régime d'écoulement continu. En revanche, lorsque la concentration des nes est supérieure à 0,15%, la déstabilisation du tas se traduit par un phénomène de stick-slip à la paroi du tambour, et la quantité de nes augmente la stabilité du tas. Ce comportement apparemment contradictoire est lié au fait que la localisation de la déstabilisation est modiée. Dans le régime des faibles concentrations, les avalanches commencent à la surface du tas, et le remplissage de l'espace intermédiaire entre les grosses billes par les nes rend la surface de plus en plus lisse, ce qui déstabilise le tas. Par ailleurs, les nes induisent une augmentation de la cohésion du tas par la nucléation des ponts capillaires entre les grains. Ainsi, dans le régime des fortes concentrations, le tas granulaire se comporte comme un corps solide et la déstabilisation a lieu à l'interface tas-tambour. Nous avons également étudié l'inuence de l'humidité relative sur la stabilité et montré que dans le régime de faible concentration de particules nes, la déstabilisation est indépendante de l'humidité. D'autre part dans le régime des hautes teneurs en nes, une humidité relative élevée induit une forte cohésion due à la condensation capillaire entre les grains et le tambour ce qui entraîne une augmentation de l'angle maximum de stabilité. Mots clés : Broyage, angle d'avalanche, condensation capillaire, friction, Mohr-Coulomb

Abstract : The aim of this work is to understand the eect of very ne particles on the phenomenon of re-agglomeration in the grinding process. Various amount of ne glass beads of 0 to 20 µm (0 to 1% mass concentration) are added to a granular pile of glass beads of 200 to 300 µm rotated in a drum with inner diameter and length of 10 cm. The presence of ne particles shows an ambivalent eect on the stability of the granular heap. We established a stability diagram of the granular medium as a function of ne concentration and quantied the eect of nes combined with other parameters (relative humidity and rotation velocity).

The stability of a granular heap in a rotating drum is determined by the measurement of the maximum angle of stability θ m . Firstly, we studied the evolution of this angle with dierent rotation velocities. The experiments indicate that at low ne concentration (< 0.15%), the heap destabilizes through avalanches when the drum rotates, and increasing the ne quantity tends to decrease θ m .

When the rotation velocity increases, the granular medium transits from intermittent avalanche to continuous ow. In contrast, once the concentration is more than 0.15%, the destabilization of the heap proceeds through a stick-slip phenomenon at the drum wall, and the increase of the fraction of nes tends to increase the stability of the heap. This apparent contradictory behavior is linked to the modication of the destabilization location. In the small concentration regime, the avalanches start at the surface of the heap, and the lling of the interstitial space by the ne particles makes this surface smoother and smoother, thus destabilizing the heap. Besides, the nes induce, through the nucleation of capillary bridges between grains, an increase of the bulk cohesion of the heap. So in the large concentration regime, the heap behaves as a solid body and the destabilization occurs at its bottom. We also studied the inuence of relative humidity on the granular stability in our experiment. We found out in the low ne concentration regime, the destabilization is independent of humidity. On the other hand, in the regime of high content of nes, high relative humidity induces a large cohesion due to the capillary condensation between the grains and the wall which induce the increase of the maximum stability angle. Keywords : Grinding, avalanche angle, capillary condensation, friction, Mohr-Coulomb
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 2 Fig. .2: Évolution de la capacité de production du broyage [1].
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 3 Fig. .3: Procédure de broyage en voie sèche.
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 4 Fig. .4: Sollicitations subies par les particules lors du broyage [2].
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 5 Fig. .5: Coût énergétique en fonction de la taille finale lors du broyage [4].
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 6 Fig. .6: Évolution de degré de dispersion en fonction du temps du broyage [6].
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 7 Fig. .7: Image MEB d'une particule de silice couverte de particules fines issues du broyage [6].

  Un milieu granulaire est constitué d'un ensemble de particules discrètes. Il présente des propriétés différentes des trois phases standards (gaz, liquide, solide). Les particules sont caractérisées par leur taille, forme, rugosité, densité... Toutes ces propriétés physicochimiques influencent fortement l'arrangement des particules, ce qui change le comportement dynamique et statique du milieu granulaire. Quand la structure interne du tas granulaire est modifiée, le milieu peut se comporter à la fois comme un liquide avec des particules qui s'écoulent et à la fois comme un solide. Dans le cas où il y a très peu de grains (milieu très dispersé), la possibilité de contact entre particules est si faible que le milieu se comporte comme un gaz. La phase interstitielle dans le milieu granulaire (gaz ou liquide) joue un rôle très important sur son comportement. Cela peut favoriser l'écoulement des particules qui s'écoulent comme un fluide dans un tuyau, ou créer un ensemble solide comme un château de sable à la plage (Figure I.1).

Fig. I. 1 :

 1 Fig. I.1: Un château de sable à la plage.

Fig. I. 2 :

 2 Fig. I.2: Six géométries d'écoulement d'un milieu granulaire : (a) le cisaillement plan, (b) le cisaillement annulaire, (c) la conduite verticale, (d) le plan incliné, (e) le socle meuble, (f) le tambour tournant [7].

  1.1). Parmi eux, le plan incliné et le tambour tournant sont les deux dispositifs les plus largement étudiés. Dans le cas du plan incliné, l'alimentation en matériau granulaire est assurée par un réservoir et l'écoulement se développe sur une épaisseur h le long du plan. Souvent deux paramètres sont contrôlés et varient dans des expériences de plan incliné : l'angle d'inclinaison θ et le débit Q du matériau granulaire dans le réservoir (voir Figure I.3).

Fig. I. 3 :

 3 Fig. I.3: Gauche : configuration d'écoulement sur un plan incliné [9] ; droite : configuration d'écoulement dans un tambour tournant [10].
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 4 Fig. I.4: Régimes du mouvement d'un tas granulaire dans un tambour tournant, d'après [12].
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 5 Fig. I.5: (a) Angle d'avalanche ; (b) Angle de repos.
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 6 Fig. I.6: Zone active et zone passive d'écoulement dans un tambour tournant, d'après [13].
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 7 Fig. I.7: Critères de transition entre différents régimes du mouvement [17].
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 8 Fig. I.8: Schéma géométrique de la transition avalanche/écoulement continu [18].
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  ε est l'angle de remplissage défini comme le demi angle du secteur occupé par le milieu granulaire. -La pente d'inclinaison η est supposée être égale à l'angle dynamique de repos θ r η = α + β 2 ≈ θ r (I.6)
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 92 Fig. I.9: Schéma des différents mécanismes de ségrégation [23].
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 10 Fig. I.10: Mécanisme de ségrégation sous vibration par convection [28].

Fig. I. 11 :

 11 Fig. I.11: Ségrégation sur un plan incliné (a)schéma du montage d'écoulement bidisperse sur un plan incliné, (b)ségrégation avec 40% de fines (d g /d p = 2.3, fines : gris foncé) [31].

Fig. I. 12 :

 12 Fig. I.12: (a) Stratification d'un mélange de petites particules sphériques (billes de verre, blanc) et de grosses particules facettées (grains de sucre, noir), (b) Ségrégation d'un mélange de grosses particules sphériques (billes de verre, blanc) et de petits grains facettés (grains de sable, noir) [35].

Fig. I. 13 :

 13 Fig. I.13: Evolution du tas granulaire bidisperse dans le régime d'avalanche (blanc -fines ; rouge-grosses [42].

  Ce phénomène de ségrégation axiale a été découvert par Oyama et al. avec un mélange bidisperse de particules de calcaire. Depuis, de nombreuse études ont été réalisées pour comprendre ce mécanisme. Zik et al. ont développé une expérience de ségrégation axiale dans un milieu bidisperse de billes de verre et de sable de moins de 500 µm de diamètre (Figure.I.15)[START_REF] Zik | Rotationally Induced Segregation of Granular Materials[END_REF].

Fig. I. 15 :

 15 Fig. I.15: Ségrégation axiale d'un mélange de billes de verre de 250 µm et de particules de sable 150 µm de diamètre [44].

Fig. I. 16 :

 16 Fig. I.16: Force d'adhésion théorique entre une surface plane et une particule, A : capillaire ; B : van der Waals ; C et D : électrostatique ; E : gravité [51].

16 )

 16 Condensation capillaire La tension superficielle d'interface et le facteur de mouillabilité sont deux paramètres caractéristiques du liquide. Pour comprendre le mécanisme de la condensation capillaire, il faut encore s'intéresser à la pression et à la force capillaire. Considérons deux plaques de solide parallèles séparées d'une distance D, entre lesquelles il y a la vapeur d'un liquide avec une pression P v et à température T . P v est inférieure à la pression de saturation P sat où la phase liquide et la phase vapeur coexistent. Si le liquide mouille la surface et si les deux plans sont suffisamment rapprochés (D suffisamment petit), l'espace entre les deux plan se remplit de liquide.

Fig. I. 17 :

 17 Fig. I.17: (a) Interstice rempli par le gaz ; (b) Interstice rempli par le liquide [56].

Fig. I. 18 :

 18 Fig. I.18: Force capillaire entre une sphère et un plan [57].

  rugosité(Figure I.19). Tabor et al. ont réalisé la première observation de la contradiction entre les valeurs théoriques de la force capillaire entre deux sphères et les résultats expérimentaux. L'explication de cette différence par Tabor est liée à la rugosité de la surface des particules[START_REF] King | Effect of surface-roughness on adhesion of elastic solids[END_REF].

Fig. I. 19 :

 19 Fig. I.19: Présentation schématique du ménisque formé entre des aspérités de la surface dans la zone de contact entre deux billes.

Fig. I. 20 :

 20 Fig. I.20: Force capillaire entre deux sphères, R est le rayon de la particule, d et l R sont deux paramètres qui définissent la rugosité du matériau [59].

Fig

  Fig. I.21: Image MEB d'un pont solide entre deux billes de silice [60].

Fig. I. 22 :

 22 Fig. I.22: Solide sur une surface plane horizontale.
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 23 Fig. I.23: Solide sur une surface plane inclinée.

Fig. I. 24 :

 24 Fig. I.24: (a) Géométrie de l'ensemble de 4 sphères, θ est l'angle d'inclinaison du tas ; (b) Vue de dessus du tas [62].

  µ étant le coefficient de friction. D'après cette équation, l'angle maximum de stabilité θ c augmente linéairement de 20 • jusqu'à 90 • quand le rapport ( F G ) atteint 1. Cela ne correspond pas au résultat expérimental qui est autour de 31 • . Nowak et al. considèrent que cette contradiction vient de l'hypothèse du modèle précédent qui est que le tas granulaire humide se casse à la surface. Ils ont donc développé un modèle modifié basé sur celui de Albert et al. pour prédire l'angle maximum de stabilité d'un tas granulaire en présence d'un pont liquide entre les particules (Figure I.25).

Fig. I. 25 :

 25 Fig. I.25: (a)Schéma du modèle Nowak, L est la longueur de la surface du tas ; (b) Modèle de 4 sphères de Albert et al. [62].

Fig. I. 26 :

 26 Fig. I.26: Evolution temporelle de l'angle d'avalanche θ m d'un tas de billes de verre de 200 µm de diamètre dans différentes conditions d'humidité en fonction du temps d'attente [64].

Fig. II. 1 :

 1 Fig. II.1: Système expérimental de tambour tournant pour la mesure d'angle de l'avalanche d'un tas granulaire [67].

  1 • C dans l'enceinte. Nous avons choisi de travailler à cette température afin d'obtenir une meilleure isolation de l'ambiance extérieure. Un autre raison est qu'avec cette température, l'humidité relative est plus facile à contrôler en utilisant des solutions salines (méthode présentée ci-après). Un récipient plastique contenant une solution saline saturée en sel est placé dans l'enceinte pour contrôler l'humidité relative. Un hygromètre de précision ±1.5%HR (série T900 DOST-MANN Electronic) est placé sur la paroi de la boîte afin d'enregistrer l'évolution d'humidité relative pendant les expériences. Une sonde d'hygromètre portable est placée à l'intérieur du tambour par le trou au centre pour vérifier l'humidité dans le tambour. A l'intérieur de la boîte, un ventilateur assure l'homogénéité de la température et de l'humidité. Une caméra numérique (Tamron AF Aspherical) est placée face au tambour cylindrique pour enregistrer les images. Une lampe est placée à 45 • sur le côté gauche de l'enceinte pour éclairer la surface du tas granulaire et un fond noir est mis en place sur la face arrière du tambour pour accentuer le contraste d'image. Cette enceinte est fixée sur une table en acier dans une salle d'expérience fermée afin d'éviter le plus possible les vibrations du tambour et obtenir une meilleure isolation thermique. Un programme de pilotage avec le logiciel LABVIEW permet d'imposer différentes vitesses de rotation au tambour et d'enregistrer l'évolution de l'angle de la surface du tas granulaire. La figure II.2 montre une vue d'ensemble du montage expérimental.

Fig. II. 2 :

 2 Fig. II.2: Montage expérimental.

Fig. II. 3 :

 3 Fig. II.3: Tambour tournant.

Fig. II. 4 :

 4 Fig. II.4: Schéma de principe du fonctionnement de l'interféromètre Veeco utilisé [68].

Fig. II. 5 :

 5 Fig. II.5: A gauche : image topographique de la surface intérieure du tambour d'une zone de 1.9 mm × 2.4 mm ; à droite : mesure de la rugosité selon les directions X et Y.

Fig. II. 6 :

 6 Fig. II.6: Profil 3D de la surface intérieure du tambour mesuré par interférométrie optique.
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 17 Fig. II.7: (a) Billes de verre BV250 d moyen = 250µm, (b)Billes de verre fine d moyen = 5µm.

Fig. II. 8 :-

 8 Fig. II.8: Histogramme du diamètre des deux types de billes utilisées dans ce travail : (a) BV250 ; (b) BF10.

Fig. II. 9 : 4 . 6 .

 946 Fig. II.9: Image topographique AFM de la surface d'une bille de verre BV250 avec un profil de rugosité pris le long de AB, gauche : image d'une surface 15µm × 15µm ; droite : image d'une surface 1,8µm × 1,8µm.

  Grâce à la plaque de verre transparente fermant le côté du tambour, la mesure de l'angle d'avalanche θ m du milieu granulaire est obtenue à partir d'un enregistrement filmé de la face avant en temps réel avec une caméra numérique. Un programme écrit sous Labview permet de mesurer l'angle du tas directement sur l'image à l'écran (voir Figure II.10).

Fig. II. 10 :

 10 Fig. II.10: Mesure de l'angle d'un tas de billes de verre dan le tambour tournant.

Fig. II. 11 :

 11 Fig. II.11: Influence de la position de lampe sur les mesures d'angle d'avalanche.

Fig. II. 12 :

 12 Fig. II.12: Humidité relative en fonction de la température pour différentes solutions salines saturées [71].

Fig. II. 13 :

 13 Fig. II.13: Comparaisons des mesures effectuées avec les deux hygromètres placées côte à côte dans l'enceinte à 23%HR à 29 • C.

Fig. II. 14 :

 14 Fig. II.14: L'évolution d'humidité relative dans l'enceinte et à l'intérieur du tambour à 23%HR à 29 • C.

  Figure III.1 ci-dessous montre une mesure d'angle du tas θ dans le régime d'avalanche à 0,05 tr/min à 6% HR. Dans toutes nos expériences, la température est fixée à 29 • C.

Fig. III. 1 :

 1 Fig. III.1: Régime d'avalanche d'un tas de billes BV250 à 0,05 tr/min avec 6% HR.

  Mesure d'angle d'avalanche et d'angle du repos Comme présenté dans le protocole expérimental dans le chapitre 2, à cause de la sensibilité au temps d'attente et à l'angle de référence de départ sur la formation des ponts liquides par condensation capillaire, la mesure d'angle maximum de stabilité du tas est réalisée après un temps de repos constant de 3 s à un angle légèrement inférieur à θ m . La Figure III.2 présente une mesure typique des deux angles caractéristiques d'avalanche, θ m et θ r . Pour chaque vitesse de rotation, 100 mesures d'angle d'avalanche sont effectuées et la valeur moyenne est obtenue avec une erreur de ±0,25 • .

Fig. III. 2 :

 2 Fig. III.2: Mesure de l'angle d'avalanche θ m et de l'angle du repos θ r à 0,05 tr/min et 6% HR.

  Fig. III.3: Régime d'écoulement continu d'un tas de billes de verre BV250 à 2 tr/min à 6% HR.

Fig. III. 4 :

 4 Fig. III.4: Mesure de l'angle dynamique de repos θ dyn à 2 tr/min et 6% HR.

  et al., nous obtenons que quand la transition de régime a lieu, les phénomènes d'avalanche et d'écoulement continu existent alternativement pendant la rotation du tambour (Figure III.5).

Fig. III. 5 :

 5 Fig. III.5: Transition de régime avalanche/écoulement continu d'un tas de billes de verre BV250 à 0,8 tr/min et 6%HR.

Fig. III. 6 :

 6 Fig. III.6: Évolution du temps d'avalanche d'un tas de billes BV250 en fonction de la vitesse de rotation à 6% HR.

32 •

 32 2) avec ω c la vitesse critique de transition (rad/s) ; -R le rayon du cylindre (m) -g l'accélération de gravité (m/s 2 ) -d le diamètre des particules (m) -ε l'angle de remplissage (rad) -α l'angle de repos (rad) -β l'angle d'avalanche (rad) D'après les résultats expérimentaux, Liu et al. ont observé que α et β dépendent l'un de l'autre, et la relation α = 0.65β + 8.75π/180 a été obtenue. L'équation III.2 ci-dessus peut alors être modifiée et devient :F rc = 8 d D 1 sin ε 2 (0.35β -8.75π 180 ) 2 sin β (III.3)Avec l'équation III.3, il suffit de calculer le ratio de diamètre d/D, l'angle de remplissage ε et l'angle β pour obtenir le nombre de Froude critique qui vaut 1 × 10 -4 . En utilisant les paramètres de notre expérience (voir Tableau III.1), on obtient une vitesse critique de transition ω c de 1 tr/min. Cette valeur est proche de la vitesse observée pour la transition de régime dans ce travail (voir Figure III.7). Tab. III.1: Paramètres nécessaires pour le calcul du nombre de Froude critique de la transition avalanche/écoulement continu d'un tas de billes BV250 Ratio de diamètre d/D Angle de remplissage ε Angle d'avalanche θ m 0.0025 53 • En variant la vitesse de rotation du tambour de 0,05 tr/min à 10 tr/min, nous avons observé l'évolution de l'angle d'avalanche θ m et de l'angle de repos θ r dans le régime d'avalanche et de l'angle dynamique du repos θ dyn dans le régime d'écoulement continu (voir Figure III.7). Dans le régime d'avalanche, θ m et θ r restent quasiment constants même si la vitesse de rotation est augmentée d'un facteur 20 de 0,05 tr/min à ∼ 1 tr/min. En revanche, l'angle dynamique du repos θ dyn augmente linéairement avec la vitesse de rotation dans le régime d'écoulement continu. Des résultats similaires ont été déjà présentés dans la littérature avec différents matériaux granulaires et conditions d'humidité. Par exemple Dury et al. ont étudié l'évolution des angles caractéristiques d'un tas de grains de moutarde (diamètre 1,7 mm et 2,5 mm) et d'un tas de billes de verre (diamètre 1.5 mm et 3 mm). Les auteurs n'ont pas spécifié la condition d'humidité dans leur travail, donc probablement l'humidité ambiante. L'angle d'avalanche et l'angle du repos restent constants avec une légère ondulation dans le régime d'avalanche [73]. Un autre exemple, en travaillant avec des billes de verre de diamètre de 0,5 mm ± 20% et de 0,9 mm ± 11% en présence du liquide de mouillage (huile d'hydrocarbure), Tegzes et al. ont observé une transition de régime avec une très légère diminution de l'angle d'avalanche et une augmentation de l'angle du repos quand la vitesse de rotation du tambour augmente, puis une transition brutale avec un changement d'angle qui dépend de la façon d'humidifier le milieu granulaire [74]. Plus récemment, Liu et al. ont montré que l'angle d'avalanche d'un tas de particules en acier (d = 2,8 mm) augmente progressivement quand la vitesse de rotation augmente de 0,3 à 1 tr/min dans certaine conditions expérimentales (ratio taille de particule/dimension tambour d/D, taux de remplissage ε...) Sur la Figure III.7, chaque valeur d'angle d'avalanche et d'angle du repos est la valeur moyenne calculée à partir de 100 mesures, l'angle dynamique dans le régime d'écoulement continu est aussi une valeur moyenne de 5 expériences de mesure d'angle, chacune étant moyennée pendant 60 s.

Fig. III. 7 :

 7 Fig. III.7: Évolution des angles θ m , θ r et θ dyn d'un tas granulaire de billes BV250 en fonction de la vitesse de rotation du tambour à 6%HR (rouge échelle log-lin, vert échelle lin-lin).

Fig. III. 8 :

 8 Fig. III.8: Diagramme de stabilité du milieu granulaire à 6% HR.

Tab. III. 2 :

 2 Nombre de particules fines pour une grosse, d petit = 5µm, d grand = 250µm Pourcentage massique des fines ratio nombre n petit /n grand 0 vitesses plus basses, c'est à dire l'écoulement des particules à la surface du tas devient plus facile (voir Figure III.8). Cela nous montre que jusqu'à une certaine concentration, les particules peuvent fluidifier le milieu granulaire à la surface. Ce phénomène est confirmé par la diminution significative de l'angle maximum de stabilité θ m dans le régime d'avalanche (Figure III.9).

Fig. III. 9 :Fig. III. 10 :

 910 Fig. III.9: Évolution des angles caractéristiques du tas en fonction de la vitesse de rotation à différentes concentration de fines à 6% HR, (a) angle d'avalanche θ m ; (b) angle de repos θ r .

Fig. III. 11 :

 11 Fig. III.11: Zone d'écoulement dans le régime stick-slip.

Fig. III.

  Fig. III.12: Évolution de l'angle maximum de stabilité θ mg dans le régime de stick-slip, de l'angle de repos θ rg et de l'angle de roulement θ rou en fonction de la vitesse de rotation à 6% HR, pour une concentration de fines φ de 0,5%.

  • . Le milieu transite de façon erratique entre avalanche et stick-slip. Et quand la concentration des fines devient plus élevée que 0,3%, le tas est toujours bloqué et une forte augmentation de θ mg , θ rg et θ rou est observée. La Figure III.13 et la Figure III.14 présentent les évolutions de ces trois angles en poursuivant l'augmentation de φ.

Fig. III. 13 :

 13 Fig. III.13: Évolution des angles du tas dans le régime stick-slip et le régime roulement en fonction de la vitesse de rotation à différentes concentrations de fines à 6% HR, (a) angle maximum de stabilité θ mg ; (b) angle minimum de stabilité θ rg .

Fig. III. 14 :

 14 Fig. III.14: Évolution de l'angle du roulement θ rou dans le régime roulement en fonction de la vitesse de rotation à différentes concentrations de fines à 6% HR.

  Figure III.15. D'après la Figure III.15, on voit que de 6% jusqu'à 58%, et pour une fraction massique

Fig. III. 15 :

 15 Fig. III.15: Évolution de l'angle d'avalanche en fonction de la concentrations de particules fines pour 4 conditions différentes d'humidité relative : 6% (rond vert), 23% (carré rouge), 43% (losange bleu), 58% (triangle inversé violet) dans le régime d'avalanche (φ < φ c ).

Fig. III. 16 :

 16 Fig. III.16: Évolution de l'angle dynamique de repos en fonction de la concentrations de particules fines pour 4 conditions différentes d'humidité relative : 6% (× vert), 23% (• rouge), 43% (+ losange bleu), 58% ( * violet) dans le régime d'avalanche (φ < φ c ).

Fig. III. 17 :

 17 Fig. III.17: Diagramme de stabilité pour 4 conditions différentes d'humidité relative : 6% (vert), 23%(rouge), 43% (bleu), 58% (violet).

Fig. III. 18 :

 18 Fig. III.18: Évolution de l'angle maximum de stabilité de glissement θ mg en fonction de la concentration de particules fines pour 4 conditions différentes d'humidité relative : 6% (rond vert), 23% (carré rouge), 43% (losange bleu), 58% (triangle inversé violet), dans le régime de stick slip.

Fig. III. 19 :

 19 Fig. III.19: Montage de la plaque d'obstacle.

Fig. III. 20 :

 20 Fig. III.20: Angle maximum de stabilité du tas en présence d'une plaque d'obstacle.

  σ = N S et tangentielle τ = T S avec S l'aire de la section d'échantillon (Figure III.21).

Fig. III. 21 :

 21 Fig. III.21: Cisaillement direct d'un matériau, (a) état initial ; (b) état cisaillé, d'après [82].

Fig. III. 22 :

 22 Fig. III.22: Configuration plan-plan.

Fig. III. 23 :

 23 Fig. III.23: Photo du dispositf plan-plan utilisé.

Fig. III. 24 :

 24 Fig. III.24: Mesure de la contrainte de cisaillement du tas granulaire, rouge-grosses particules seules BV250, bleu-mélange avec 1% en masse de fines BF10.

Fig. IV. 1 :

 1 Fig. IV.1: Angle maximum de stabilité en fonction du pourcentage de fines φ pour 6% HR (rond vert), 23% HR (carré rouge) ; 43% HR (losange bleu) ; 58% HR (triangle inverse violet) à 0,05 tr/min.

Fig. IV. 2 : 3 g 2 ,

 232 Fig. IV.2: Structure d'un empilement apollonien.

  et IV.4 . Sur la Figure IV.3 (a), on observe que des billes de BV250 ont une surface relativement lisse (image à gauche), et quand on observe le mélange (Figure IV.3 (b), on voit des particules fines qui adhèrent à la surface des grosses billes. Dans l'espace interstitiel entre deux grosses billes de BV250 (Figure. IV.4), on observe un empilement typique qui ressemble localement à

Fig. IV. 3 :

 3 Fig. IV.3: Images MEB d'échantillon, (a) : billes de verre de BV250 ; (b) : billes prélevées dans un mélange à 1% de particules fines.

Fig. IV. 4 :

 4 Fig. IV.4: (a) : Image d'un agglomérat de billes prélevé dans un mélange contenant 1% en masse de fines ; (b) : zoom de la zone rouge sur l'image (a).

Fig. IV. 5 :

 5 Fig. IV.5: Représentation schématique de l'influence des particules fines sur la stabilité d'un grain à la surface du tas en 2D.

3 . 3 .Fig. IV. 6 :

 336 Fig. IV.6: Remplissage des sites interstitiels par des particules fines entre deux grosses billes.

Fig. IV. 7 :

 7 Fig. IV.7: Évolution de l'angle d'avalanche du tas en fonction du pourcentage de particules fines à différentes humidités relatives : rond vert-6%, carré rouge-23%, losange bleu-43%, triangle inversé violet-58%.

Fig. IV. 8 :

 8 Fig. IV.8: Représentation schématique de l'arrangement des particules dans le régime du stick-slip.

Fig. IV. 9 :

 9 Fig. IV.9: Représentation schématique du modèle, P le poids total de l'élément par unité de surface, θ l'angle du tas.

Fig. IV. 10 :

 10 Fig. IV.10: L'analyse de Mohr-Coulomb de l'angle maximum de stabilité en fonction de la fraction volumique φ et l'humidité relative H dans le régime de stick-slip, cercle vert-6%, carré rouge-23%, losange bleu-43%, triangle inversé violet-58%, courbe noir : ajustement du modèle.

Fig. IV. 11 :

 11 Fig. IV.11: L'analyse de Mohr-Coulomb de l'angle maximum de stabilité sans correction de ρ.

  

  • , par conséquent, le carré de la différence d'angles influence significativement le nombre critique de Froude. Un autre paramètre important est l'angle de remplissage ε. Le nombre de Froude à la transition est plus petit quand l'angle de remplissage est élevé. Ding et al. [19] ont proposé plus récemment un autre modèle pour le calcul du nombre critique de Froude. Ce modèle suggère que la transition entre le régime d'avalanche et le régime d'écoulement continu se produit quand le temps nécessaire au renversement de la totalité du tambour en régime d'écoulement continu est égal au temps nécessaire au renversement de la totalité du tambour en régime d'avalanche.

	F r(tbr) =	1 (tbrr) 2 R g	(I.8)
	-(tbr) r : temps nécessaire pour que le tas total des particules se renverse en régime d'écou-
	lement continu		
	-(tbr) s : temps de renversement de la totalité des particules en régime d'avalanche. Pour le
	régime d'avalanche, (tbr) s est le temps d'intervalle entre deux avalanche multiplié par le
	nombre d'avalanches.		
	La transition se produit alors quand le temps de renversement du tas du régime d'avalanche
	est égal au temps de renversement du tas du régime d'écoulement continu.	

  [START_REF] Bridgwater | Fundamental Powder Mixing Mechanisms[END_REF] Avec cette équation, Nowak et al. ont montré que le modèle est en bon accord avec les résultats expérimentaux.
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