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Introduction  
A. Contexte 

 Les accidents nucléaires de Tchernobyl en 1986 puis de Fukushima en 2011 ont généré une 

o ta i atio  adioa tive i po ta te de l’e vi o e e t e  siu , o  et iode ota e t 
(IRSN 2015). Parmi ces espèces, l’isotope  du siu  est particulièrement persistant car sa demie 

vie est lo gue  a s . Cet isotope est de plus t s volatil et o ta i e l’e vi o e e t da s sa 
globalité : eau, sol, ai  et iosph e où il peut s’a u ule . (Bérard, B. Le Guen et al. 2001) 

Différentes technologies ont été développées pour dépolluer les eaux contaminées en césium. On 

peut ite  ota e t les s st es d’e t a tio  e  olo ne sur des adsorbants minéraux contenant 

des ferrocyanures (Michel 2015) ou les fibres composites polymère/zéolite (Kobayashi, Ohshiro et al. 

2016). Un bilan des matériaux employés a été réalisé dans la review de Ding. (Ding, Zhang et al. 2015) 

Cepe da t, les eau  o ta i es dou es et de e  o tie e t souve t d’aut es io s Na+, K+) qui 

peuve t e t e  e  o p titio  pou  l’adso ptio  et li ite  la s le tivit .   

 Concernant les sols, un nombre relativement restreint de solutions existent. A Fukushima, les 

autorités ont traité les terres cultivables et les forêts proches des habitations (20 m) en prélevant les 

premiers centimètres de terre. La contamination est en effet généralement contenue dans cette 

couche superficielle (80% de la contamination dans les 5 premiers centimètres (Inoue 2012)) 

Cependant, les volumes de terre récoltés sont considérables et la préfecture de Fukushima a évalué à 

28 millions de m3 le volume total généré par les activités de dépollution. (IAEA 2014) Une étape de 

réduction du volume des te es à sto ke  est e tio e da s le appo t de l’IAEA e  a o t du 
stockage définitif des terres en attente de la désintégration du césium mais ils ne détaillent pas la 

technologie employée.  

Le nouveau procédé de flottation proposé par le CEA et AREVA qui sera présenté dans la thèse se 

positionne à cette étape de réduction de volume. (Faure and Messalier 2012) Il p opose d’e t ai e 
sélectivement  les argiles, des espèces minérales micrométriques en feuillets présentes dans les sols 

à une teneur comprise généralement entre 3 et 30% (Tsukada, Takeda et al. 2008; Koarashi, Moriya 

et al. 2012) pou  des sols fo estie s ou e plo s pou  l’ag i ultu e. Nous verrons en détail dans la 

thèse que les argiles sont en effet des adsorbants efficaces et sélectifs du césium 137 et sont 

d’ailleu s esponsables de la limitation de la propagation du césium vers les couches profondes des 

sols. (Koarashi, Atarashi-Andoh et al. 2012) La flottation est une technique bien connue dans 

l’i dust ie i i e et pe et d’e t ai e de faço  s le tive des pa ti ules pa  des ulles e  as e sio  
en jouant sur les différences des propriétés de surface des particules. Son principe est présenté en 

figure 1 :  
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Figure 1 : Schéma de principe de la flottation 

Les particules hydrophobes sont collectées par les bulles et transportées en surface dans une mousse 

alo s ue les pa ti ules h d ophiles este t e  suspe sio . Nous ve o s ue l’e ploi d’u  age t 
te sioa tif de t pe atio i ue à u  dosage sp ifi ue pe ett a d’appo te  l’h d opho ie essai e 
à la colle te des  pa ti ules d’a gile.  

Pa  appo t au  te h ologies e ista tes, la flottatio  a l’ava tage d’ t e u  p o d  elative e t 
simple à ett e e  œuv e ave  u e tape p ala le de ta isage g ossie  1-2 mm) puis la mise en 

suspe sio  et l’ajout du te sioactif. Le procédé peut fonctionner en continu et traiter des volumes 

élevés de boues selon son dimensionnement (de 30 L à plusieurs dizaines mètres cubes de boue à 

100 g/L par heure). Le tensioactif se concentre dans la mousse et la terre décontaminée en contient 

do  u e ua tit  duite. La flottatio  a aussi l’i t t d’ t e sélective des argiles et pas seulement 

des plus fines particules contenues dans la terre qui peuvent être de nature différente. Il faudra 

epe da t t ouve  des o e s d’ vite  l’adso ptio  du te sioa tif su  les pa ti ules a a t des 
p op i t s de su fa e p o hes de elles de l’a gile e ploi d’age ts d p i a ts .  

Les procédés concurrents les plus fréquemment rencontrés sont les procédés de lavage qui 

pe ette t d’e t ai e la f a tio  la plus fi e de la te e e  effe tua t des ta isages su essifs se s 
puis humides et en utilisant un hydrocyclone. (Anderson, Rasor et al. 1999) D’aut es auteu s 
décrivent une méthode plus artisanale applicable facilement sur le terrain qui consiste à utiliser une 

to i e pou  lave  le sol, des sa s po eu  pou  filt e  l’eau o te ue da s la oue puis u e 
machine à laver pour essorer ces sacs. (Ishii, Terakawa et al. 2012) La séparation magnétique est 

d ite o e u  o e  d’e t ai e s le tive e t les a giles de t pe  :1 (montmorillonite, 

ve i ulite, illite  ui o tie e t u e plus fo te apa it  d’adso ptio  du siu  ue les a giles 1 :1 
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(kaolinite) sur des terres préalablement tamisées. (Yuki, Sekiya et al. 2014) D’aut es tudes d ive t 
aussi des procédés électrocinétiques, par phytoremédiation (Ding, Zhang et al. 2015), par chauffage 

avec sublimation du césium ou élution du césium par un traitement acide (JAEA 2012).  

En 2013, u  pla  d’i vestisse e t d’ave i  PIA  g  pa  l’Age e Natio ale de la ‘e he he a i iti  
un nouveau projet sur le Développement de Méthodes bio et Eco technologiques pour la 

remédiation raisonnée des effluents et des sols en appui à une stratégie de réhabilitation post-

accidentelle (DEMETERRES). Ce projet a été motivé par la volonté de développer une stratégie 

opérationnelle de décontamination e  as d’a ide t g ave, et e i suite à l’a ide t de Fukushi a. 
Les technologies actuelles génèrent des volumes de déchets importants qui sont inadaptés aux 

filières de gestion e  pla e et e pe ette t pas toujou s de estau e  l’usage, ota e t ag i ole, 
des sols. (CEA 2013) L’e pe tise s ie tifi ue o joi te de ph si o hi istes, d’i g ieu s p o d s et 
de iologistes issus du CEA, de l’IN‘A et du CI‘AD ai si ue l’e pe tise i dust ielle d’A‘EVA et 
VEOLIA doit pe ett e d’a outi  au d veloppe e t de te h ologies i dust ialisa les sous  à  a s. 
Les éléments radioactifs visés sont le césium 137 et le strontium 90. La th se s’i s it da s le ad e 
du projet DEMETERRES. 

B. Objectifs de la thèse 

 Dans la littérature, il existe assez peu de documents sur la flottation des argiles car elles 

o stitue t a e e t l’esp e ue l’o  souhaite valo ise . Des tudes su  la flottatio  d’a gile 
colloïdale après coagulation pour la clarification des eaux (Rubin and Erickson 1971) ou sur la 

purification de la bauxite diasporique par flottation inverse des argiles par des tensioactifs 

cationiques spécialement développés (Zhao, Wang et al. 2003; Guan, Zhong et al. 2009) sont 

ota e t p se t es. Cepe da t, es tudes fou isse t assez peu d’i fo atio s su  les 
caractéristiques des suspensio s g a ulo t ie des pa ti ules, ag gatio , s di e tatio …  ou la 

ualit  des ousses hu idit , taille des ulles… . Elles so t, de plus, alis es su  de petits pilotes 
de la o atoi e e  ode at h ave  des te h ologies d’i je tio  des ulles sp ifiques et difficilement 

t a sposa les à l’ helle i dust ielle.  
 Da s le ad e du p ojet DEMETE‘‘E“ et du d veloppe e t d’u  pilote i dust iel, ous 
avio s esoi  d’u e o p he sio  eau oup plus glo ale et o pl te du s st e afi  de pouvoi  
valide  l’utilisatio  de e p o d  pou  l’e t a tio  des fi es pa ti ules d’a gile et pou  appo te  des 

l e ts pou  le di e sio e e t d’u  pilote i dust iel.  
Nous avo s hoisi de t availle  su  des suspe sio s o te a t u i ue e t de l’a gile, de t pe illite 

connue pour piéger le césium de manière irréversible, et du tensioactif cationique, de type 

a o iu  uate ai e. Le hoi  de e s st e si plifi  s’est av  essai e pou  ette p e i e 
étude car nous verrons que le procédé de flottation fait appel à une multitude de mécanismes 

physiques, mécaniques et physico-chimiques dans un milieu triphasique dynamique et constitué de 

deux zones aux comportements bien différents : la suspension aérée et la mousse. Nous étudierons 

ota e t l’i flue e des pa a t es suivants : la g a ulo t ie et la o e t atio  de l’a gile, le 
d it d’ai , la dose de te sioa tif e plo e deg  d’h d opho i it  va ia le , la p se e de sels 
da s l’eau ou le te ps de side e de la ousse su  les pe fo a es du p o d  de séparation.   

 

Dans une première partie, la structure des argiles et les a is es o duisa t à l’adso ptio  
sélective et quasiment irréversible du césium sont présentés et détaillés. La comparaison de 

diff e tes fa illes d’a giles guide le hoi  de l’a gile à tudie . Le p o d  de flottatio  ai si ue les 
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différentes technologies existantes sont décrites. Ensuite, nous voyons comment caractériser les 

écoulements à bulles et quels sont les microphénomènes physiques qui permettent le transport 

d’u e pa ti ule ve s la ousse à t ave s des od les de flottatio  de la litt atu e. E fi , la 
litt atu e e ista te su  la flottatio  des a giles et les a is es d’adso ptio  d’u  te sioactif 

atio i ue su  l’a gile sont rappelés.  

 

La seconde partie traite ensuite de la caractérisation des suspensions d’a gile illite e  p se e ou 
non de sels et de tensioactifs. La plage de dosage optimal en tensioactif à employer est déterminée à 

pa ti  de l’isothe e d’adso ptio  du te sioa tif su  l’a gile. Différentes techniques sont combinées 

pou  tudie  l’ag gatio  et la s di e tatio  des suspe sio s lo s u’elles d sta ilis es ou sta ilis es 
par les ajouts de sels ou de tensioactif. Une caractérisation rhéologique est aussi effectuée. Nous 

pouvons ainsi déterminer quelles sont les plages de concentrations en sels et tensioactifs pour 

lesquelles la suspension est stable.  

 

Dans la troisième partie, les mousses d’a gile et de te sioa tif sont étudiées en mode batch sur une 

petite colonne instrumentée appelée Foamscan. La moussabilité, la stabilité et la taille des bulles 

sont d te i es pa  a al se d’i age et des esu es de o du tivit . Ces essais pe ettent de voir 

l’effet sta ilisa t ou d sta ilisa t des pa ti ules d’a gile su  la ousse. L’i flue e des paramètres de 

concentration en argile, de dose de tensioactif et de nature du contre ion du tensioactif est étudiée. 

L’i te p tatio  des do es s’appuie su  les sultats de la se o de pa tie.  
 

Le pilote de flottation développé dans le cadre de la thèse est présenté dans la quatrième partie. Il 

s’agit d’u  pilote i st u e t  e  olo e et fo tio a t e  o ti u ui pe et de t availle  à u e 
helle i te diai e e t e le la o atoi e et l’ helle i dust ielle. Les arguments qui ont guidé les 

choix des différents éléments qui le composent et le principe détaillé des instruments de mesure de 

niveau, de taux de vide et de taille de bulles sont donnés. Les données acquises sur ce pilote seront 

employées pour le dimensionnement car sa géométrie est inspirée des pilotes de grande dimension. 

Les différentes familles de modèles de flottation existantes sont décrites et nous détaillons le 

principe du modèle semi-e pi i ue à  zo es ui se a utilis  pou  l’i te p tatio  des do es 
expérimentales acquises sur le pilote au chapitre suivant. Ce modèle permettra de dissocier les 

contributions des différents mécanismes de transport : la flottation vraie, le drainage et 

l’e t ai e e t.  
 

Ensuite, les résultats expérimentaux acquis sur le pilote sont présentés dans une cinquième partie. 

L’i flue e de  pa a t es p o d s o e t atio  e  a gile, atio TTAB/illite, g a ulo t ie de 
l’a gile et vitesse supe fi ielle d’ai  su  les pe fo a es d’e t a tio  est étudiée en procédant à des 

bilans matières et à des mesures de granulométrie qui alimentent le modèle à 2 zones. Les 

coefficients de transport par flottation vraie, drainage et entrainement sont déterminés pour chaque 

set de paramètres procédés. L’i te p tatio  des sultats s’appuie de plus sur les données issues de 

l’i st u e tatio  de la olo e tau  de vide et taille des ulles da s la suspe sio  a e . Les plages 
de fonctionnement les plus optimales du pilote sont ainsi établies. 

 

Enfin, dans une sixième partie, une méthode de calcul de dimensionnement dérivée du modèle à 2 

zones est présentée. Elle permet de calculer la hauteur de la zone de collecte et la hauteur de 

ousse essai e à l’attei te du e de e t de flottatio  et d’eau souhait s. La thode est 
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appli u e au as des suspe sio s d’a gile tudi es sur le pilote au chapitre 5 en alimentant les 

calculs avec les coefficients de transports (flottation vraie, drainage et entrainement) calculés ainsi 

les valeurs expérimentales caractéristiques du drainage des mousses et du taux de vide. Les 

performances de différents diamètres de colonnes ainsi que différentes configurations (en série, 

ave  et sa s e i ulatio  so t e suite o pa es afi  de guide  le hoi  de l’i dust iel pou  u  futu  
pilote de décontamination.  

 

 Le oi e o lut su  l’i t t du procédé de flottation pour la décontamination des terres 

radioactives et dresse les perspectives de travail sur les deux prochaines années. 
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Chapitre  :  Interaction ce sium–argile et flottation particulaire : De finitions et me canismes 

 

Ce premier chapitre décrit les argiles et leurs propriétés physico chimiques. Les mécanismes 

d’adsorption du césium su  l’a gile so t aussi d taill s. Ces informations permettent de valider le fait 

que l’a gile est u  ve teu  d’extraction efficace du siu  adioa tif et d’o ie te  le hoi  de l’a gile à 
tudie  ve s elle ui p se te les eilleu es p op i t s d’adso ption. Par la suite, le procédé de 

flottation est présenté en détail : il apparaît en théorie comme une solution d’i t t pou  l’extraction 

s le tive des fi es pa ti ules d’a gile g â e à l’e ploi d’u  olle teu  atio i ue apa le de s’adso e  
sur ces particules. Enfin, les i oph o es ui pe ette t le t a spo t d’u e pa ti ule ve s la 
phase d’ u e ousse ha g e e  pa ti ules  puis de l’ u e jus u’au o e t é collecté sont 

d its afi  d’e pli ue  les résultats expérimentaux présentés dans les chapitres suivants.    
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A. L’interaction césium/argile 

a. Les argiles 

i. Définition 

Dans la littérature, il existe deux terminologies différentes désignant cette famille de 

matériaux : argiles (clays en anglais) et  minéraux argileux (clay minerals). Néanmoins, elles ne sont 

pas s o es et leu  sig ifi atio  p ise a fait l’objet de nombreux débats. (Bergaya 2013) La 

première définition scientifique des argiles, alors appelées terres, remonte au XVIème siècle avec G. 

Agricola. Il les décrit comme « u e esp e i ale pouva t t e t availl e a uelle e t lo s u’elle 
est hu ide et ui fo e des oues lo s u’elle est satu e d’eau ». Par la suite, de nombreux 

scientifiques formuleront des définitions qui auront en commun les aspects de plasticité, de 

durcissement à la cuisson et de fine granulométrie. (Mackenzie 1963)  

Le tableau 1.  su e l’ tat a tuel des d fi itio s des deux termes : 

Argile Minéraux argileux 

Naturel Naturel et synthétique 
Finement divisé (< 2-4 µm) Pas de critère de taille 
Structures phyllosilicatées  Contient aussi structures non-phyllosilicatées 

Plastique Plastique 
Durcit au séchage ou cuisson Durcit au séchage ou cuisson 

 

Tableau 1. 1 : Résumé des différences entre les argiles et les minéraux argileux (Bergaya 2013) 

Le terme argile est aussi ou a e t e plo  pou  d sig e  d’u e faço  glo ale les 
fractions fines de la terre. Chaque spécialité scientifique dispose de ses propres normes pour la limite 

supérieure de cette classe granulométrique (2 µm en pédologie, 4 µm en géologie et sédimentologie, 

1 µ  da s l’ tude des olloïdes . (Bergaya 2013) Le at iau s le tio  pou  l’ tude fait pa tie des 
minéraux argileux car sa granulométrie dépasse 2 à 4 µm. Nous le désignerons cependant par le 

terme argile par simplicité.  

ii. Structure 

Les minéraux argileux se caractérisent par une structure dite phyllosilicatée en feuillets 

supe pos s espa s d’e vi o  1 nm. Ces feuillets sont anisotropes et, en général, chargés 

négativement. 

 Il existe deux types de feuillets : 

 Les feuillets t t a d i ues, fo s d’u  asse lage de t t a d es de “iO4 

 Les feuillets octaédriques, fo s d’u  asse lage d’o ta d es d’AlOH6 

Ils sont représentés en figure 1. 1. 
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Figure 1. 1: Structure des minéraux argileux (Beauchamp 2005) 

Les t t a d es so t li s pa  les ato es d’o g e au  e t it s fo a t u  seau à deux 

dimensions. Le cation Si4+ peut subir une substitution isomorphique par un cation de taille proche 

comme Fe3+ ou Al3+, augmentant alors la charge négative nette de la structure. Quant aux octaèdres, 

ils s’asse le t pa  les a tes et o  o se ve f ue e t des su stitutio s d’Al3+ par Fe3+, Fe2+ et 

Mg2+. (Bergaya 2013) Une couche octaédrique dominée par un cation trivalent est dite dioctaédrique 

a  deu  ato es suffise t pou  o upe  les si  sites des so ets de l’o ta d e. “i u  atio  divale t 
domine, elle est trioctaédrique.  

Les feuillets peuve t s’e pile  selo  diff e ts s h as figure 1. 1) : 

 Structure 1 :1 : Tétraédrique + Octaédrique. Ex : Kaolinite 

 Structure 2 :1 : Octaédrique pris entre 2 feuillets tétraédriques. Ex : Smectites 

Cela donne lieu à la formation de différentes familles de minéraux argileux qui se différencient 

e suite pa  la atu e des io s adso s da s les espa es i te foliai es do t l’ paisseu  peut va ie  
et la p se e d’eau. (Langlois 2005) Ces p op i t s d’adso ptio  so t di e te e t li es au  
substitutions isomorphiques.  

L’illite est la famille choisie pou  la suite de l’ tude car on le précisera par la suite, elle piège de 

grandes quantités de césium à faible concentration et de manière quasi- i ve si le as d’u e 
contamination radiologique accidentelle). Le terme illite regroupe tous les phyllosilicates qui 

’adso e t pas d’eau. Ce i e ai a gileu  se diff e ie des i as, ui o t u e st u tu e t s 
proche, par les substitutions hétérovalentes et homovalentes ayant lieu au sein du feuillet 

t t a d i ue. Ce i e t aî e l’appa itio  d’u e ha ge de su fa e de -0,6 à -0,9 par unité de formule. 
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(Bailey 1986) Les feuillets sont très fortement liés par la présence du potassium ce qui prévient 

l’i te alatio  d’eau, aut es cations ou espèces organiques.  

iii. Les sites d’adsorption et réactions de surface 

Il existe plusieurs types de surfaces au sein de la structure. Elles ont été mises en évidence 

par Bolt et al en 1963 (Bolt, Summer et al. 1963): 

 Les surfaces planes ou basales (dites planar surfaces) 

Elles so t situ es à l’e t ieu  des e pile e ts de feuillets. Da s le as de l’a gile tudi e, ette 
surface se constitue des ato es d’o g e li s au sili iu  g oupe silo a e  ou alu i iu  ha g s 
négativement en raison des substitutions isomorphiques. (Bergaya 2013)  

 Les surfaces situées aux extrémités des feuillets (dites edge surfaces)  

Sur les extrémités de feuillets, on trouve des fonctions hydroxyle OH amphotères dont la charge 

varie avec le pH. La détermination du pH auquel il y a changement de charge des extrémités a été 

l’o jet de o euses pu li atio s. (Tombácz and Szekeres 2004; Duc, Gaboriaud et al. 2005; Pecini 

and Avena 2013) Les fonctions –Si-OH ont un pKa de 7-8 tandis que les fonctions –Al-OH ont un pKa 

de 6-8 à faible force ionique. (Jiang, Séquaris et al. 2012) Les charges variables sont compensées par 

un nuage de contre-io s  fo a t u e dou le ou he le t i ue do t l’ paisseu  d pe d de la 
composition ionique de la solution. 

Dans le cadre de nos essais, le pH sera proche de 7-8. Les fonctions hydroxyles seront donc 

faiblement chargées car on se situera très proches des valeurs de pKa. La forte concentration en 

le t ol te e plo e au a de plus u  effet d’ a tage des ve tuelles ha ges.   

 Les surfaces situ es e t e les feuillets, à l’i t ieu  de la st u tu e (dites interlayer 

surfaces)  

Ces surfaces sont de nature similaire aux surfaces planes avec une charge négative. Nous verrons par 

la suite u’elles dispose t a oi s de sites d’adso ptio  t s spécifiques e  pa ti ulie  pou  l’illite. 

b. Adsorption des cations sur les argiles 

i. Généralités et définitions, cas du césium 

L’adso ptio  d’io s pa  les a giles est u  ph o e ie  o u ui tait aupa ava t 
assi il  à u  si ple p o d  d’ ha ge o  s lectif. (Sawhney 1972) Dans les années 1950, les 

p e ie s sultats o t a t u e s le tivit  d’adso ptio  des io s potassiu , a o iu  et siu  
sont publiés. (Krishnamoorthy and Overstreet 1950; Wiklander 1950) C’est u  sultat i po ta t ui 
sera employé dans le domaine de la recherche nucléaire pour le traitement des eaux contaminées en 

siu  ou st o tiu  adioa tif. O  ussi a pa  e e ple à dui e l’a tivit  d’u e solutio  de 
contamination intermédiaire  en la faisant passer à travers une formation schisteuse naturelle. 

(Cowser and Parker 1958) 

En 1972, B. L. Sawhney publie une review faisa t tat des e he hes su  l’adso ptio  des 
cations dans les argiles. (Sawhney 1972) Il a été découvert dès 1954 ue l’ e gie d’h d atatio  des 
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io s avait u  i pa t su  l’adso ptio . (Norrish 1954) Les ions fortement hydratés comme Ca2+ ou 

Mg2+ sont beaucoup moins fortement adsorbés par les argiles que les ions Cs+ ou K+. En effet, ces 

derniers provoquent lo s de leu  adso ptio  u e d sh d atatio  suivie d’u  esse e e t de l’espa e 
interfoliaire qui favorise leur fixation. Le Cs+ o t e u e plus g a de apa it  d’adso ptio  ue K+ car 

il est moins hydraté. (Coleman, Craig et al. 1963) L’adso ptio  du siu  pa  u e a gile se a do  
d’auta t plus i po ta te ue le atio  est peu h d at  et ue le esse e e t de l’espa e 
interfoliaire est marqué. En saturant en césium une argile telle que la vermiculite qui a une charge de 

su fa e lev e, l’espa e i te foliai e se duit à 1 ,8 Å alo s u’il este à 1  Å pour une argile moins 

chargée comme la montmorillonite. La vermiculite sera donc plus adsorbante que cette dernière. 

(Sawhney 1972) 

En 1960, da s le ad e de e he hes su  le t aite e t des eto es adioa tives ou d’efflue ts peu 
o ta i s, Ja o s et Ta u a ette t e  vide e l’e iste e de sites t s s le tifs des io s Cs+ et 

K+ situés aux extrémités des feuillets et appelés frayed edges sites. (Jacobs and Tamura 1960) Ainsi, 

ils p ouve t ue l’illite, ui a pou ta t u e plus fai le CEC Capa it  d’E ha ge Catio i ue  ue la 
o t o illo ite  est apa le d’adso e  plus de atio s siu  e  ilieu t s dilu  e  siu  1 -5 

M). Ces sites se développent par effritement des micas et sont plus nombreux dans les illites que 

dans la montmorillonite ou la vermiculite.  

Les résultats moyennés de cette étude sont présentés dans le tableau 1. 2. 

 

Argile Capacité 
d’ ha ge 
cationique 
CEC 
(meq/g) 

Masse de cesium sorbé 
en mg/g d'argile 

Masse de cesium sorbé 
en mg/meq de sites 
d’ ha ge 

Temps de contact Temps de contact 

18 heures 90 heures 18 heures 90 heures 

Illite 0,15 0,15 0,17 1,00 1,10 

Montmorillonite 1,00 0,38 0,14 0,15 0,15 

Vermiculite 0,57 0,04 0,04 0,03 0,03 

Kaolinite 0,09 0,04 0,03 0,44 0,33 

 

Tableau 1. 2 : Sorption du césium par les argiles dans des solutions à 6 M de NaNO3 (Tamura and Jacobs 1960) 

Remarque :  

La apa it  d’ ha ge atio i ue CEC) se définit comme la quantité de sites anioniques disponibles 

pour ha ge da s u e asse do e d’a gile ol/kg ou e /1  g). 

 Conclusion 

Malg  u e plus fai le CEC, l’illite est apa le d’adso e  plus de siu  ue la montmorillonite dans 

les solutio s peu o e t es e  siu . La situatio  s’i ve se à plus fo te o centration. (Sawhney 

1972; Komarneni and Roy 1980) L’illite poss de u  g a d o e de sites i te foliai es i dispo i les 
pour les échanges mais aussi des sites très spécifiques du césium (frayed edge sites ou FES) alors que 

la montmorillonite possède une grande quantité de sites non sélectifs plus facilement échangeables. 

En figure 1. 2 est présentée la st u tu e d’u  site de t pe « frayed edge site » qui se situe à la 
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jonction entre la zone érodée et hydratée du feuillet et la zone non hydratée. Le faible rayon 

d’h d atatio  du siu  lui pe et de p t e  da s ette zo e o t ai e e t au  io s al iu  
notamment qui sont trop volumineux.  

 

Figure 1. 2 : S h a des sites d’adso ptio  de t pe « frayed edge site »  

La ve i ulite fait ua t à elle p euve d’u e o e s le tivit  pou  le siu  Kc élevé) mais cette 

valeur est plus fai le ue l’illite à CEC uivale te. (Cornell 1993) 

L’a gile illite a donc été choisie pour cette étude de par ses p op i t s d’adso ptio  sélective du 

césium. L’illite o stitue de plus un piège quasi-irréversible du césium et peut donc être utilisée 

o e ve teu  pou  l’e t ai e.  

ii. Modélisation de l’adsorption dans les illites 

Poinssot et al e  1  se so t i t ess es à la od lisatio  de l’adso ptio  du siu  da s 
les illites en fonction des variables pH, temps, concentration en ion compétiteur et en césium. 

(Poinssot, Baeyens et al. 1999) E  aiso  de l’e iste e o ou a te de plusieu s t pes de sites 
d’adso ptio , la od lisatio  est omplexe. Elle requiert en effet la connaissance de la capacité 

d’adso ptio  de ha ue t pe de site et des oeffi ie ts de s le tivit  asso i s. Ces pa a t es so t 
interdépendants.  

 

U e illite du Pu  % d’illite  a t  pu ifi e afi  d’ li i e  la al ite et le ua tz u’elle o te ait 
puis conditionnée afin de la saturer en sodium. Ce traitement ne sera pas appliqué dans le cas des 

essais réalisés pour la thèse. L’adso ptio  est suivie pa  l’e ploi de siu  1  o e adio t a eu .  
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Figure 1. 3 : Adsorption du césium sur une Na-illite représenté par log Kd (coefficient de distribution de césium entre 
argile et phase liquide) en fonction de la concentration en césium (0,1 M NaClO4 , pH 7) (Poinssot, Baeyens et al. 1999) 

Dans la représentation en log Kd (coefficient de distribution de césium entre argile et phase liquide) 

de la figure 1. 3 2 types de sites sont bien visibles. La courbe continue correspond à la modélisation 

d pe da t des  fa illes de pa a t es vo u es p de e t. Il a t  o se v  ue l’adso ptio  
sur les sites type II (incluant ici les planar sites, edge et interlayer) est très rapide (environ quelques 

heu es  ta dis ue l’adso ptio  su  les FE“ p e d  à 5 jours. Les ions compétiteurs considérés dans 

l’ tude so t l’h d og e, le sodiu  et le potassiu . 

Bradbury et al reprendront cette étude et feront la distinction entre 3 familles de sites : FES, type II et 

planar sites en employant de plus fortes concentrations en césium. (Bradbury and Baeyens 2000) 

Type de site Capacité des sites 

Frayed edge sites 0,25% de la CEC 
Sites de type II 20% de la CEC 
Planar sites ~80% de la CEC 

Tableau 1. 3 : Tableau représentant la proportion de chaque type de sites pour une illite (Bradbury and Baeyens 2000) 

On voit dans le tableau 1. 3 que les FES représentent une partie très faible de la CEC totale mais leur 

ôle est p i o dial da s les o ditio s de o e t atio s t s fai les e  siu  ue l’o  t ouve e  
milieu naturel. 

 Conclusion : 

T ois t pes de sites diff e ts o t t  is e  vide e su  l’illite. Les frayed edges sites représentent 

seulement 0,25% des sites disponibles de l’illite. 

iii. Les types de liaisons formées 
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Le t pe de liaiso s fo es e t e les atio s et l’a gile d pe d de la atu e de es de ie s et du t pe 
de site considéré.  

 Il e iste  iveau  d’i teraction d’ ha ge d’ le t o s ai si ue ep ésenté dans le tableau 1. 4: 

 Les complexes outer-sphere à l’e t ieu  de la sph e   

 Les complexes inner-sphere à l’intérieur de la sphère)  

 

 Complexes outer-sphere Complexes inner-sphere 

Type de liaison Electrostatique Electronique 

Ions concernés Ions hydratés (Ca2+, Mg2+) 

 

Ions moins hydratés (Cs+, K+) 

Sites Basal sites 

Edge sites (Hydroxyles 

terminaux) 

FES 

Basal sites externes 

Espace interfoliaire 

Tableau 1. 4 : Ta leau d i a t les  t pes d’i te a tio s d’adso ptio . E t ait de Bosti k et al  (Bostick, Vairavamurthy 
et al. 2002) 

Les complexes outer-sphere (OS) sont formés de liaisons électrostatiques faibles entre les cations 

hydratés et les surfaces chargées négativement. Les complexes inner-sphere (IS) sont des liaisons 

électroniques plus fortes. Dans les FES, le cation se coordonne aux oxygènes des groupes siloxanes 

adjacents. En particulier, le césium déshydraté a un rayon très proche de celui de la cavité trigonale 

du siloxane et cette fixation est donc stériquement favorisée au dépend des cations plus volumineux. 

Ces complexes sont particulièrement favorisés lorsque les substitutions isomorphiques ont lieu dans 

la couche tétraédrique car la charge est plus proche (cas des illites).  

En 2008, il est montré sur des sols japonais exposés au césium radioactif dans les années 1940 à 1980 

que le césium 137 se distribue de la façon suivante entre les différents types de sites (Tsukada, 

Takeda et al. 2008) : 

 10% pour les sites échangeables 

 20% pour des liaisons avec des espèces organiques 

 70% pour des sites à liaisons fortes (type inner-sphere complexes)  

 

 Ceci est attribué aux eaux de pluies qui éliminent par lixiviation plus facilement le césium 

adsorbés sur les sites échangeables. 

 

iv. Conclusion 

L’illite est l’a gile apa le d’adso e  le siu  ave  la plus g a de sp ifi it  alg  so  
nombre limité de frayed edge sites. Le césiu  est adso  su  les FE“ jus u’à u e o e t atio  
d’e vi o  10-8 mol/L de césium en milieu aqueux à l’ uili e o espo da t à 1 -4 mol/kg de césium 

adsorbés. (Poinssot, Baeyens et al. 1999) L’adso ptio  est considérée comme quasiment irréversible 

de par la formation de liaisons électroniques fortes.  

 

c. Evolution de la contamination avec la taille des particules 
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Eta t do  l’e iste e de a is es d’adso ptio  t s s le tifs du siu  pa  les a giles 
qui constituent en grande partie la fraction fine du sol (< 5 µm), il est apparu que la contamination en 

césium est généralement plus élevée dans cette fraction. (Alberts and Muller 1979; He and Walling 

1996; Tsukada, Takeda et al. 2008) 

i. Corrélation contamination / surface spécifique 

Ainsi que représenté en figure 1. 4, He et al e  1  o t o t  u’au-delà des 

considérations minéralogiques, on peut aussi trouver des corrélations entre la contamination et la 

surface spécifique des particules. Des sols non contaminés prélevés en Angleterre ont été traités 

ave  du pe o de d’h d og e afi  d’ li i e  la ati e o ga i ue puis o t t  artificiellement 

contaminés par mise en suspension dans une solution de CsCl à 8,67x10-14 mol/L.  

 

Figure 1. 4 : Corrélation entre la surface spécifique des différentes fractions et la concentration en Cs et Pb (He and 
Walling 1996) 

Cette o latio  se od lise pa  l’ uatio  : ( ) = , × .  

 

Avec : C (
137Cs) : Concentration en césium en mBq/g 

            Ssp : Surface spécifique en m2/g 

N a oi s, ils o fi e t u’il est i po ta t de o aît e la i alogie du sol et donc sa 

composition en argile. 

ii. Corrélation contamination / taille de particules 

A pa ti  d’ ha tillo s de sol japo ais p lev s e  8 et o te a t u e petite ua tit  de 
siu  1  issu d’essais d’a es u l ai es des a es 1  à 1 8 , il a t  o t  u’il  a ie  

une concentration de la contamination dans la phase argileuse < 2 µm (Tsukada, Takeda et al. 2008) 

comme représenté sur la figure 1. 5 ci-dessous : 
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Figure 1. 5 : Concentration en Cs137 dans les différentes fractions du sol (Tsukada, Takeda et al. 2008) 

Sur ce graphique, la correspondance des phases est : 

Clay: <2 µm 

Silt: 2 à 20 µm 

Fine sand: 20 à 200 µm 

Coarse sand: 200 µm à 2 mm  
 

O  voit ue si l’o  e t a ait les f a tio s clay et silt, la contamination serait très fortement réduite. Il 

est néanmoins difficile de calculer une moyenne du taux de césium qui serait extrait dans ce cas car 

la publication ne fournit pas les valeurs numériques. 
 

 Conclusion :  

 Il y a bien corrélation entre taille des particules/surface sp ifi ue et o ta i atio  jus u’à 
la taille d’e vi o   µ  pou  les sols i hes e  illite. Cette te da e s’i ve se e  dessous de  µm 

d’ap s d’aut es études récentes (Nakao, Funakawa et al. 2012).  

 

d. Conclusion 

 Cette étude bibliographique a permis de rappeler que les argiles sont des adsorbants 

efficaces et spécifiques du césium, e  pa ti ulie  l’illite. On peut ainsi les utiliser comme vecteur en 

les extrayant de la terre afin de procéder simultanément à la décontamination et la réduction du 

volume des terres radioactives. Elle a pe is aussi de guide  le hoi  de l’a gile à tudie  

préférentiellement ve s l’illite, une a gile do t l’espa e i te foliai e ’est pas h d ata le et ui 
présente à la fois une sélectivité élevée pour le césium pa  appo t à d’aut es io s o ovale ts 
comme le sodium et une quasi-irréversibilité d’adso ptio  pour des concentrations traces en césium 

autour de 10-8 M. Ces propriétés particulières lui sont conférées par des sites de type frayed edges 

situés aux bordures des feuillets. La contamination radioactive augmente lorsque la taille des 

pa ti ules di i ue jus u’à  µ . E  deçà de ette li ite, certaines études montrent que la 

contamination diminue de nouveau. 
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 Par ailleurs, il a été vu que les substitutions isomorphiques au sein des feuillets tétraédriques des 

illites leur conféraient une charge négative surfacique intrinsèque au niveau des planar sites qui 

ep se te t 8 % de la apa it  d’ ha ge atio i ue de l’illite. Da s la suite, ette p op i t  va t e 
exploitée afin de modifier de façon sélective les propriétés de surface des argiles et permettre leur 

extraction par flottation.  

B. La flottation particulaire  

a. Principe et état de l’art technologique 

i. Principe 

La flottation particulaire est un procédé de séparation des solides selon leurs propriétés de 

su fa e utilis  depuis plus d’u  si le da s l’i dust ie i i e. Ce procédé particulièrement adapté 

aux dispersions fines de minerais a progressivement remplacé les procédés du XIXème siècle basés 

uniquement sur les différences de densité des matériaux et applicables seulement aux suspensions 

plus grossières. Il est aujou d’hui e plo  pou  d’aut es appli atio s telles ue le d se age du 
papier (Beneventi, Allix et al. 2009) ou le traitement des eaux (Rubin and Erickson 1971).  

La flottation consiste à mettre en suspension le mélange de minerais à traiter puis à former 

une écume (mousse aqueuse contenant des particules) en surface par bullage de gaz au sein de la 

suspension. Les particules dont la surface est h d opho e s’atta he t au  ulles dans la suspension 

et participent ensuite à la formation de l’ u e da s la uelle elles so t t a spo t es. La ajo it  des 

particules hydrophiles restent quant à elles en suspension. Une petite fraction de particules peut 

aussi t e e t ai e de faço  o  s le tive da s l’ u e pa  les ulles.  

Il est possible de modifier les propriétés de surface des particules à flotter en ajoutant un 

agent tensioactif, appelé aussi collecteur. Dans le cas des minerais chargés en surface de la famille 

des oxydes et des silicates, les collecteurs sont des tensioactifs anioniques (acides alkyl 

a o li ues, alk l sulfo ates, alk lsulfates…  ou atio i ues alk l a i es, a i oa ides…  ui 
s’adso e t pa  i te a tio  le t ostati ue. Dans le cas des sulfures, les collecteurs sont de type 

thiols comme par exemple le xanthate. Le a is e d’adso ptio  est diff e t  a  il peut s’agi  
d’ ha ge d’io s ou de a tio  du thiol su  les sulfu es e  p se e d’o g e. (Blazy and Jdid 2000) 

Les argiles telles que l’illite so t h d ophiles ais so t ha g es gative e t e  su fa e. O  
peut modifier les p op i t s de su fa e pa  adso ptio  d’u  te sioa tif cationique comme représenté 

sur le schéma de principe ci-dessous : 
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Figure 1. 6 : Schéma de principe de la flottation des argiles après modification de la surface par adsorption de tensioactifs 
cationiques 

Ce mécanisme permet donc de réaliser une première sélection car, en théorie, seules les 

particules chargées négativement et rendues hydrophobes par le collecteur seront flottées. Nous 

ve o s pa  la suite ue d’aut es ph o es o u e ts s’ajoute t à ette flottatio  et ue la 
réalité est un peu plus complexe. Une étude bibliographique des collecteurs développés pour la 

flottation des argiles sera présentée dans la suite.   

Par ailleurs, d’aut es esp es hi i ues  sont couramment employées pour réduire la 

flottabilité des minerais qui pourraient avoir la même charge de surface ou hydrophobicité que le 

minerai à extraire et sont appelés agents déprimants. (Blazy and Jdid 2000) Ils sont de nature très 

diverse : sels ultivale ts, a ides/ ases, o ple a ts, pol es… L’a ide phospho i ue, par 

exemple, duit la flotta ilit  du phosphate e  s’adso a t s le tive e t à sa su fa e. (Sis and 

Chander 2003) Des bio polymères  dérivés de lignosulfonates sont aussi étudiés comme agents 

déprimants pour la pyrite. (Mu, Peng et al. 2016)  

Les agents activants pe ette t au o t ai e d’augmenter la flottabilité d’u e esp e. Ils 

sont eux aussi de nature très diverse. On cite notamment les ions métalliques de cuivre Cu2+ utilisés 

pour transformer la nature de la surface du minerai de blende ZnS (ZnS + Cu2+ => CuS + Zn2+) afin de 

le flotter. (Blazy and Jdid 2000)  

Les agents moussants sont généralement des tensioactifs non ioniques qui peuvent être 

ajoutés si besoin. Leur rôle est d’aug e te  la su fa e i te fa iale ai /li uide e  sta ilisa t les ulles 
d’ai , de fa ilite  l’adso ptio  des pa ti ules à la su fa e des ulles pa  o-adsorption avec le 

olle teu  et de sta ilise  suffisa e t l’ u e pou  u’elle puisse t e cupérée. (Blazy and Jdid 

2000) 

Le conditionnement chimique des particules en amont de la flottation est donc fondamental 

et les a is es e  jeu so t plutôt ie  o p is aujou d’hui. N a oi s, les od les pe etta t 
de p voi  ua titative e t le deg  d’h d opho ie a gle de contact) des particules en fonction des 

paramètres expérimentaux restent insuffisants et il est donc complexe de les intégrer aux modèles 

de flottation. De la e faço , il est diffi ile de p voi  ua titative e t les p op i t s d’u e 
mousse (stabilité, charge en particules). (Modsim) 

Da s le ad e de ette tude, ous ve o s ue le hoi  de a tifs de flottatio  s’est po t  
sur un collecteur employé seul car la qualité de l’ u e e essitait pas l’ajout d’age t oussa t. 
Le contenu en ions de l’eau a t  o t ôl  pou  vite  u’il ’i flue su  l’adso ptio .   

ii. Les technologies 

Il existe deux grandes familles de cellules de flottation qui diffèrent par la façon dont les 

bulles sont générées et dont la pulpe (mélange de minerais à flotter, de colle teu  et d’eau  est 

maintenue en suspension.  

 Les types de cellules 

Les cellules à agitation mécanique so t o stitu es d’u e uve li d i ue ou 
parallélépipède  et d’u  s st e de oto -stato  au sei  du uel l’ai  est i t oduit et dispersé dans 
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certains cas. L’ u e est collectée pa  d o de e t. L’age e e t sp ifi ue de es ellules pe et 
la atio  d’u e zo e tu ule te da s la pa tie asse de la ellule afi  de ga a ti  l’agitatio  et la 
olle te effi a e des pa ti ules et d’u e zo e non-turbulente dans la partie supérieure pour éviter les 

perturbations sur le drainage de la mousse ainsi que représenté en figure 1. 7.    

Les constructeurs ont développés différents systèmes dont le niveau de turbulence varie afin 

de s’adapte  à la g a ulo t ie des pa ti ules à flotte . Les s st es dits « semi-laminaires » sont 

bien adaptés aux particules grossières tandis que les systèmes très turbulents seront mieux adaptés 

aux fines. (Blazy and Jdid 2000) 

 

Figure 1. 7 : S h a du oto  d’u e ellule de t pe Outoku pu ui pe et l’i je tio  d’ai  et des diff e tes zo es et flu  
générés dans la cuve (Bouchard 2001)  

Les cellules pneumatiques, dont font partie les colonnes de flottation, ne comportent pas 

d’agitatio  a i ue. L’air est introduit par un générateur de bulles et entre en contact à contre-

courant avec les particules à flotter dans la zone de collecte ainsi que représenté sur la figure ci-

dessous : 

 

Figure 1. 8 : S h a d’u e olo e de flottation (Blazy and Jdid 2000) 
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La mousse concentrée en particules, appelée écume (froth en anglais) peut être lavée pour éliminer 

les particules non attachées aux bulles puis est collectée par débordement ou aspiration. La 

possibilité de lavage est un des avantages de la configuration en colonne.  

Cette configuration en colonne est celle qui a été sélectionnée pou  l’ tude.  

 Dimensionnement des colonnes 

 Les capacités de traitements de la colonne sont liées au diamètre Dc (ou D) de celle-ci et aux 

débits de pulpe qui peuvent être appliqués en entrée. Généralement, il est conseillé de dimensionner 

la hauteur H de la colonne de façon à avoir un rapport H/Dc élevé allant de 2,8 à 12 pour les colonnes 

industrielles. (Dobby 2002) En effet, il a été observé que lorsque Dc devient trop important, la 

distribution des bulles et des flux de matière est inhomogène en raison de courants de convection. La 

collecte des fines particules est alors perturbée. Cette donnée a été utile pour dimensionner la 

colonne expérimentale à utiliser dans le cadre de la thèse. 

Des modèles de dispersion axiale ont été développés pour étudier notamment les temps de 

résidence dans la colonne par injection de traceurs. Ils permettent aussi des études de 

dimensionnement. On définit Nd, le nombre de dispersion de la colonne de la façon suivante : 

=   (Equation 1. 1) 

Avec El, le coefficient de dispersion axiale du liquide, ul, la vitesse du liquide interstitiel et , la 

hauteur de la zone de collecte. (Xu and Finch 1991) Ce o e est l’i ve se du o e 
adimensionnel de Peclet noté Pe.  

Lorsque Nd te d ve s , la dispe sio  se a li it e et o  se a da s le as d’u  oule e t ou ho  
alors que lorsque Nd tend vers l’i fi i, o  se a da s le as d’u  a teu  pa faite e t agit . La 
hauteur de la zone de collecte  intervient dans le calcul de Nd : lorsque  est élevée (cas des 

olo es , o  est do  da s le as d’u  écoulement bouchon.  

La valeur du nombre de Peclet ou de Nd est dépendante du rapport Hc/Dc car ce dernier influe 

beaucoup sur le mélange dans la colonne. En figure 1. 9 sont présentés les résultats de plusieurs 

études reliant Pe à Hc/Dc : 



Chapitre 1 : Interaction césium-argile et flottation particulaire : Définitions et mécanismes 

 

~ 24 ~ 
 

 

Figure 1. 9 : Evolution du nombre de Peclet avec le rapport Hc/Dc pour différents laboratoires et colonnes industrielles 
(Mankosa, Luttrell et al. 1992) 

Cette corrélation a ensuite été affinée par Mankosa et al. qui ont représenté ces données en 

calculant Hc/Dc multiplié par Jg/uL avec Jg, la vitesse superficielle du gaz qui sera définie en détail au 

paragraphe suivant et uL, la vitesse interstitielle du liquide.  

Ils obtiennent alors le résultat suivant représenté en figure 1. 10:  

 

Figure 1. 10 : Nombre de Peclet en fonction du nombre adimensionnel prenant en compte les paramètres de géométrie 
de la colonne et de flux 

Cette relation semi-empirique reliant Pe au facteur adimensionnel calculé Hc/Dc. Jg/uL en a été 

déduite : 
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= , [ , . ] (Equation 1. 2) 

Cette relation est une aide au dimensionnement des pilotes et au hoi  de l’i te sit  des flu  de gaz 
et liquide.  

Les deux familles de cellules de flottation présentées peuvent être adaptées au mode continu ou 

batch. Da s l’i dust ie, o  t ouve g ale ent des circuits de flottation en continu qui comportent 

plusieurs cellules en série. 

 Génération des bulles 

 La taille des bulles est un paramètre très important en flottation qui joue un rôle notamment 

su  la taille des pa ti ules ue l’o  va pouvoi  ollecter.  

Les cellules mécaniques et pneumatiques vues précédemment permettent de former des bulles 

allant de 500 à 1500 µm en solution aqueuse additivée de tensioactif. Elles sont destinées à la 

flottation de particules allant de quelques microns à 300 µm. (Blazy and Jdid 2000) 

Les technologies de génération des bulles sont variées. Ils sont généralement de types générateurs 

hydrauliques da s les uels l’ai  est aspiré sous effet de l’ oule e t d’u  li uide ou d’ai  sous 
pression. Le design des générateur va ensuite du venturi si ple ui a l’i t t d’avoi  des se tio s 
larges à travers lesquelles on peut faire circuler la pulpe sans risque de colmatage aux systèmes plus 

complexes de mélangeurs statiques. Dans le cas du venturi, le système de bullage peut alors être 

intégré au pilote et les bulles sont généralement de taille millimétrique. Les mélangeurs statiques 

sont employés dans le cas de suspensions très diluées ou de système indépendant de génération de 

ulles à l’eau. Ils sont co stitu s d’u  tu e o te a t des ailettes talliques destinées à briser les 

bulles pour obtenir des tailles réduites de quelques centaines microns ainsi que représenté en figure 

1. 11 : 

 

Figure 1. 11 : S h a de p i ipe d’u  la geu  stati ue (Yoon, Adel et al. 1992) 

Une autre variante o siste aussi à fai e passe  l’ai  à t ave s u  tu e po eu  o e ep se t  e  

figure 1. 12 :  

 

Figure 1. 12 : Schéma de principe d’u  la geu  à tu e po eu  (Yoon, Adel et al. 1992) 
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La littérature décrit aussi des générateurs externes de bulles combinant des billes de verres et des 

disques poreux. (Blazy and Jdid 2000) 

D’aut es s st es de g atio  de ulles pa  d te te d’eau satu e e  gaz flottatio  à ai  dissout  
et électrolyse (H2O=> ½ 02 + H2) existent aussi et permettent la formation de bulles de quelques 

dizaines de microns. Ces systèmes sont adaptés à la flottation de solides ou liquides de faible 

densité, de fibres ou d’huiles insolubles. Dans le cas des solides, des coagulants et des floculants sont 

employés pour augmenter la taille des agrégats à flotter. Les microbulles sont piégées dans les flocs 

et permettent leur transport vers la surface. Ces microbulles permettent de générer moins de 

turbulence que les grosses lors de leur ascension dans la pulpe et sont bien adaptées aux cas où les 

flocs à flotter sont fragiles. Cette technique est cependant peu sélective des tailles de particules 

flottées. (Martínez-Gómez, Pérez-Garibay et al. 2013)  

Le venturi sera sélectionné pou  l’ tude su  les a giles.  

b. Les écoulements à bulles 

 Il a été vu précédemment que la taille des bulles était comprise entre 500 et 1500 µm dans le 

cas des colonnes de flottation. L’ oule e t des ulles est u  do ai e ui a fait l’o jet de 
nombreuses études car ils sont employés dans des domaines très divers allant de la pétrochimie ou 

les bioprocédés (ex : fermentation) au génie nucléaire (ex : écoulement liquide vapeur).  Comme 

représenté en figure 1. 13, le gi e d’ oule e t peut ha ge  de atu e lo s ue le d it d’ai  
augmente en raison du phénomène de coalescence des bulles notamment. Le régime recherché en 

flottatio  est l’ oulement à bulles dispersé caractérisé par son homogénéité relativement à la 

section de la colonne et la faible taille de bulles qui garantit une surface spécifique de bulles la plus 

élevée possible.  

 

Figure 1. 13 : Les gi es d’ oule e t de ulles d’ai  da s l’eau e  o-courant ascendant lo s ue le d it d’ai  
augmente. De gauche à droite : écoulement à bulles dispersées, bulles agglomérées, à poches et pulsatiles (Ravelet 2014) 

On verra notamment dans cette partie que certains paramètres tels que le taux de vide g  

représenté en fonction de la vitesse superficielle de gaz en figure 1. 14 pe ette t d’ide tifie  les 
gi es d’ oule e t a  ils efl te t l’ tat de oales e e et d’i sta ilit  du s st e. Ces 

paramètres seront définis au paragraphe suivant.  
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Figure 1. 14 : Evolution qualitative du taux de vide g en fonction de la vitesse superficielle de gaz Jg et des régimes 
d’ oule e t (Forret, Schweitzer et al. 2006) 

Les principales grandeurs caractéristiques des écoulements à bulles qui seront employées ensuite 

dans la partie expérimentale de la thèse vont être introduites dans cette partie. Les paramètres 

influents et les modèles de calcul utilisés par la suite seront aussi présentés. 

i. Les grandeurs caractéristiques 

 La vitesse superficielle Ji 

 On définit pour la phase i une vitesse superficielle Ji (m/s) égale à : =   (Equation 1. 3) 

Avec  : le débit volumique de la phase i (m3/s) et A : la section de la colonne (m2) 

La vitesse superficielle correspond à la vitesse de la phase i si elle s’ oulait seule da s la olo e. 
(Ravelet 2014) Cette ep se tatio  pe et de s’aff a hi  du dia t e de la olo e et fa ilite la 
comparaison des données entre les pilotes. 

On emploie généralement des vitesses superficielles Jg allant de 1 à 2 cm/s pour la phase gaz dans les 

colonnes industrielles. (Dobby 2002) 

 Le tau  de ide g 

 Dans le domaine de la flottation, on désigne par taux de vide g (en anglais gas hold up) la 

fraction volumique de phase gazeuse g dans la suspension aérée.  

Le taux de vide peut être considéré de 3 façons : 

o En moyenne temporelle : 

 Au point de côte h, au temps t et sur une durée T 

,̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ = ∫ +− , ′ ′ (Equation 1. 4) 
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La durée T doit t e g a de deva t les va iatio s ue l’o  veut lisse  e  : turbulence) mais petite 

deva t les va iatio s glo ales du s st e ue l’o  souhaite tudie  e  : influence de Jg sur g). Cette 

moyenne temporelle du taux de vide est appelé taux de vide local. 

Des sondes optiques à haute solutio  te po elle pe ette t d’o te i  des esu es de tau  de 
vide à différents points de la colonne. La ségrégation axiale liée aux effets de parois et aux 

phénomènes de recirculation peut ainsi être détectés. (Cartellier 1992) Cette technique applicable 

da s u  p e ie  te ps au  s st es diphasi ues s’est ai te a t au  s st es t iphasi ues. 

(Mena, Rocha et al. 2008) 

o En moyenne spatiale : 

 De façon similaire, on définit au temps t le taux de vide instantané sur un volume V compris 

entre les côtes h1 et h2 de la colonne :   , = − ∫ ,   (Equation 1. 5) 

Ce tau  de vide o e  su  l’e se le de la olo e peut t e esu  si ple e t e  eleva t la 
hausse du niveau de suspension lors de la mise en route du bullage.  

o En moyenne spatiotemporelle : 

 C’est u e o e e spatiote po elle ui se a o sid e da s la suite de l’ tude su  un 

volume V de suspe sio  a e de plusieu s e tai es de illilit es et u  te ps d’i t g atio  de 
plusieurs minutes. La technologie employée sera la mesure de pression différentielle qui sera décrite 

en détail au chapitre 4.  

La technique de tomographie par mesure de conductivité se a aussi vo u e ais ous ve o s u’il 
a t  o ple e d’o te i  des do es oh e tes e  aiso  de l’ talo age e  o du tivit  ui est 
parfois complexe à réaliser en milieu concentré.  

 Taille des bulles 

 Une distribution granulométrique de taille de bulles ou de particules peut être représentée 

de différentes façons. On définit par Δ , la la geu  d’u e lasse g a ulo t i ue e  : 5 µm). Trois 

exemples sont présentés ci-dessous : 

o Représentation en nombre 

 La représentation en nombre permet de donner un poids identique à toutes les 

particules/bulles présentes quelles que soient leurs caractéristiques. On définit f, la fréquence, le 

rapport entre la quantité mesurée par classe (ici nombre de particules) et la largeur de la classe Δ . 

Fréquence en nombre fN pour la classe i : fN= .∆   (Equation 1. 6) 

Avec Ni, le nombre de particules dans la classe i et Ntot, le nombre total de particules 

o Représentation en volume 
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 De la même façon, on a pour la représentation en volume : 

Fréquence en volume fV pour la classe i : fV = .∆   (Equation 1. 7) 

Avec Vi, le volume total des particules de la classe i et Vtot, le volume total des particules  

La représentation en volume est adaptée pour les données de granulométrie par diffraction laser 

car les od les de al uls F au hofe  et Mie  so t as s su  l’h poth se ue les pa ti ules so t 
sphériques. 

o Représentation de Sauter 

 La représentation dite de Sauter en surface spécifique est la mieux adaptée au cas des 

écoulements à bulles car elle met en avant la surface développée par les bulles.  

Fréquence en surface spécifique f32 pour la classe i : f32 = .∆   (Equation 1. 8) 

Avec Si, la surface totale des particules de la classe i et Stot, la surface totale des particules  

 

 Vitesse te i ale d’as e sio  d’u e ulle Ub 

 Une bulle de gaz indéformable de diamètre d placée dans un liquide au repos est soumise à 3 

forces principales : 

o Son poids : =  = g 

o La pouss e d’A hi de ou flotta ilit  :  = − g 

o La force de trainée : =    

Avec  et  : masse volumique des phases gazeuses et liquides 

          g : Co sta te d’a l atio  9,80665 m·s-2) 

          S : La su fa e p ojet e de la ulle su  u  pla  ho izo tal gale à d2/4) si la bulle est sphérique 

          Cd : coefficient de trainée qui sera décrit dans la suite 

Lo s ue la vitesse te i ale d’as e sio  est attei te, o  a do  : 

  = −  g  

   =  √ | − |
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   =  √   (Equation 1. 9) si �  é é  é  

Cette expression de la vitesse terminale fait intervenir le coefficient de trainée Cd qui exprime 

l’i te sit  des fo es de frottement s’opposa t à l’as e sio  de la ulle. Nous ve o s pa  la suite 
quels sont les moyens existants pour déterminer ce coefficient et quels sont les paramètres qui 

l’i flue e t.  

ii. Coefficient de trainée d’une bulle  

L’esti atio  de Cd pour le cas des bulles est plus complexe que pour le cas des particules 

solides car les propriétés de surface des bulles varient en fonction du degré de contamination de la 

surface par des agents tensioactifs et des particules solides. (Sarrot 2006) Ainsi, il est connu que le 

coefficient de trainée tend à augmenter avec le niveau de contamination. (Ishii and Pei 1980) 

Les bulles dites propres et donc non contaminées ont une surface considérée comme mobile et sont 

caractérisées par un coefficient de trainée faible. Les bulles contaminées ont quant à elles un 

comportement est t s p o he de elui d’u e sphère rigide. Le tensioactif adsorbé glisse par 

adve tio  ve s l’a i e de la ulle où il s’a u ule et la te sio  de su fa e de la ulle devie t alo s 
inhomogène. Cette différence de tension de surface entre la partie inférieure et supérieure de la 

ulle g e u e fo e de Ma a go i  ui s’oppose au flu  de su fa e des lignes de courant ainsi que 

représenté en figure 1. 15. La contrainte de cisaillement tangentielle ainsi générée fait augmenter Cd 

et diminuer Ub, la vitesse te i ale d’as e sio . (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et al. 2012) Par 

ailleurs, ce ph o e de d pla e e t du te sioa tif et de l’eau ui lui est asso i  va s la zo e de la 
bulle appauvrie en tensioactif (dite étirée) permet de lutter contre la déstabilisation de la bulle. On 

observe aussi en parallèle un déplacement du tensioactif adsorbé vers la zone appauvrie (effet 

Gibbs).  

 

Figure 1. 15 : S h a de p i ipe de l’effet Ma a go i 

La zo e d’a u ulatio  du te sioa tif do t o  esu e l’ te due à l’aide de l’a gle θcont e t e l’a e 
ve ti al passa t pa  le e t e de la ulle et le d ut de la zo e d’a u ulatio  fait l’o jet de 
différents modèles. On considère alors que cette zone est complètement immobilisée et est appelée 

« capsule stagnante » (stagnant cap). Le modèle de Sadhal et Johnson permet de calculer Cd pour ces 

bulles partiellement contaminée à partir des valeurs de Cd pour des bulles complétement mobiles 

(θcont =0°) et contaminées (θcont =180°)  o aissa t l’a gle de o ta i atio  pour Reb < 1. (Sadhal 

and Johnson 1983) Il e se a a oi s pas possi le d’o te i  u e valeu  de l’a gle θcont dans le cas 

de la présente étude. 
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La plupart des modèles actuels sont de type empirique et permettent de calculer Cd à partir de Reb, le 

nombre de Reynolds de la bulle définit ci-dessous : = ⁄   (Equation 1. 10) 

Avec �  : la viscosité de la phase liquide. 

Dans le cas des bulles formées sur le pilote de flottation qui sera présenté au chapitre 4, Reb sera de 

l’o d e de 102 ( = 1 mm, = 10 cm/s).  

Quel ues e e ples d’e p essio s vala les pou  diff e tes plages de o e de ‘e olds so t 
présentés ci-après : 

 Cas des bulles mobiles non contaminées : 

 La solution analytique en écoulement de Stokes (Reb << 1) est : =   (Equation 1. 11) 

Moore (Moore 1963) propose la corrélation suivante ui p e d e  o pte l’e iste e d’u e 
couche limite pour Reb >50 : 

= − , ,  (Equation 1. 12) 

 Cas des bulles complètement contaminées : 

En écoulement de Stokes (Reb << 1): =   (Equation 1. 13) 

Clift et al. (Clift, Grace et al. 1987) proposent la corrélation suivante pour 20 < Reb <260 : = + , ,  (Equation 1. 14) 

La validit  de es o latio s pou  des o es de ‘e olds fai les a t  o fi e à l’o asio  
d’u e tude u i ue e te représentée en figure 1. 16 (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et al. 

2012)  :  
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Figure 1. 16 : Evolution de Cd, coefficient de trainée en fonction de Re, le nombre de Reynold pour une bulle propre et 
u e ulle o ta i e sph e igide  seule da s l’eau. Co pa aiso  des o latio s de Moo e et Clift a e  u e tude 

numérique récente (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et al. 2012) 

 Enfin, le modèle de Sadhal et Johnson permet de calculer Cd pour des bulles partiellement 

o ta i es o aissa t l’a gle de o ta i atio  θcont pour Reb <<1. (Sadhal and Johnson 1983) = [ − � + � + � − � + ] (Equation 1. 15) 

D’aut es auteu s o t p opos  des o latio s e pi i ues pou  Cd faisant intervenir le nombre 

adi e sio el d’Eötvös (Tomiyama, Kataoka et al. 1998) ou d’A hi de (Karamanev 1996).  

iii. Modèle à dérive de flux (drift flux) 

Le calcul de Cd par des corrélations empiriques dépendant du nombre de Reynolds nécessite 

de connaître Ub, la vitesse te i ale d’as e sio  de la ulle. Or, on a vu précédemment que Ub elle- 

dépend même de Cd.  

Le modèle drift flux développé dans les années 60 par Wallis (Wallis 1962; Wallis 1969) 

permet de calculer Ub à partir des vitesses superficielles de gaz et de liquide (respectivement Jg et Jl) 

et du taux de vide � : 

=   ⁄  + −⁄−    (Equation 1. 16) 

Ce od le est vala le lo s ue les ulles ’i te agisse t pas et ue la f a tio  de gaz est fai le. La 

formule présentée ici correspond au cas des flux liquide et gaz à contre-courant.  

Pou  et ouve  l’équation 1.16, on définit la dérive de flux dfv qui correspond au surplus volumique de 

gaz qui passe par rapport à la phase gaz-liquide dont la phase gaz s’ oule à la vitesse � . = −   ↔ = − ( + )  ↔ = − −  ↔ = − − −−  
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↔ = − [ − − ] 

(Equation 1. 17) 

Or, par définition, �  : vitesse relative des phases liquides et gazeuses vitesse de glisse e t  s’ it 
(Wallis 1962) : 

= [ ± − ] (Equation 1. 18) 

Et donc : =  −   (Equation 1. 19) 

Dans le cas des flux dominés par la pesanteur où le taux de vide est sur la section de la colonne et où 

les effets de paroi sont négligeables, la vitesse relative �  est une fonction décroissante du taux de 

vide �. (Lapidus and Elgin 1957) La formule suivante relie �  à εg et Ub et fait le bilan de différentes 

corrélations présentées dans la littérature (Shah, Kelkar et al. 1982) : = − −  (Equation 1. 20) 

Avec b généralement compris entre 2 et 3. Il est fixé à 3 dans notre cas. (Pal and Masliyah 1989) 

Ce al ul evie t à t ouve  le poi t d’i te se tio  e t e la ou e dfv ( �  et la droite qui relie jg 

(positif car vitesse ascendante) et jl (négatif car vitesse descendante en contrecourant) appelé point 

d’op atio  da s la figure 1. 17.  

 

Figure 1. 17 : Rep se tatio  g aphi ue du p i ipe du od le d ift flu  da s le as d’u  ou a t as e da t de gaz et 
descendant de liquide (Caltech) 

Le modèle à dérive de flux a été employé dans la littérature (Dobby, Yianatos et al. 1988) pour 

calculer la taille des bulles dB connaissant Ub, al ul  o e o  l’a vu pa  d ive de flu  et e  fi a t 
Cd de faço  a it ai e selo  l’ uatio  suiva te d iv e de l’ uatio  1.9 : 

=  (Equation 1. 21) 
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Nous verrons par la suite que dans le cas de nos travaux, nous utiliserons cette équation pour 

calculer Cd connaissant dB.  

iv. Conclusion 

 Nous avons défini dans cette partie les principales grandeurs caractéristiques des 

écoulements à bulles telles que les vitesses superficielles Ji, le taux de vide g et le diamètre des 

bulles dB. L’e p essio  de la vitesse te i ale da s le as si ple d’u e ulle i d fo a le a été 

do e et a pe is de ett e e  ava e l’i po ta e du oeffi ie t de t ai e Cd. Ce paramètre est 

sensible à la fois au niveau de contamination de la surface des bulles et au gi e d’ oule e t à 
travers le nombre de Reynolds. Enfin, le modèle de calcul de la vitesse terminale par dérive de flux a 

été décrit. Il sera employé dans la suite de l’ tude au hapit e  pou  esti e  les oeffi ie ts de 
trainée des bulles en milieu réel de flottation.   

c. Les microphénomènes en jeu en flottation 

Dans la configuration classique en colonne telle que celle utilisée expérimentalement aux 

chapitres 4 et 5 de cette étude, o  est e  p se e d’un flux à contrecourant entre les bulles, 

injectées en pied de colonne et la suspension de minerai, injectée à mi-hauteur et dont les particules 

auront tendance à descendre par gravité. (Yianatos 2007) Les bulles entrent en collision avec les 

particules et les particules s’attachent alors aux bulles sous se ve ue l’h d opho i it  soit 
suffisante. L’i e tie de la pa ti ule peut aussi avoi  u  effet positif ou gatif su  l’atta he e t selo  
les cas. (Sarrot 2006) Une fois attachée, la particule doit se stabiliser à l’i te fa e mais elle est 

soumise à de nombreuses forces qui peuvent provoquer son détachement de l’i te fa e (trainée, 

g avit , flu  de d ai age… . Par ailleurs, une partie des particules non attachées est aussi entrainée 

naturellement dans le sillage des bulles et cela engendre alors une diminution de la sélectivité du 

procédé.  

Cette partie vise à présenter les principaux microphénomènes en jeu dans la suspension 

aérée puis dans la mousse d’u e olo e de flottatio :  

i. Dans la suspension aérée 

La aptu e d’u e pa ti ule pa  u e ulle fait i te ve i   i oph o es : la collision, 

l’atta he e t et la stabilisation. (Binks and Horozov 2006) Il existe aussi un phénomène secondaire 

d’e t ai e e t li  à l’h d od a i ue des bulles.  

 La collision (Ec) 

Le microphénomène de collision est gouverné par les conditions hydrodynamiques locales 

autour de la bulle mais il est aussi influencé par les propriétés physiques de la bulle et de la particule. 

Il est possi le d’e p i e  la p o a ilit  ou efficacité de collision (Ec) en procédant à un bilan de 

population des différentes classes granulométriques des particules.   

L’effi a it  de ollisio  Ec se définit alors comme : 

=         é    
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L’effi a it  de ollisio  va d pe d e de diff e ts pa a t es : 

o Le régime du flux 

Le calcul du nombre de Reynolds de la bulle (Reb= �� � ��� ) permet de déterminer le régime du flux : 

- Régime de Stokes : Reb<<1 

- Régime potentiel : Reb>>1 

 

Figure 1. 18 : Lig es de ou a t de l’eau autou  d’u e ulle igide sph i ue e  flu  potentiel (à gauche) et de Stokes (à 
droite) (Modsim) 

Il apparaît en figure 1. 18 u’u e pa ti ule de a o  fai le e t e a plus fa ile e t e  ollisio  ave  la 
bulle en régime pote tiel u’e  gi e de “tokes où les lignes de courant sont très espacées. Ces 

lignes de courant ont été obtenues en résolvant des équations de continuité pour des sphères solides 

en mouvement dans un fluide Newtonien. On considère donc alors que la surface de la bulle est 

rigide et donc chargée en tensioactif.  

o L’i e tie des pa ti ules et la viscosité de la phase continue 

Le calcul du nombre de Stokes pe et d’ ta li  si les pa ti ules à flotte  o t u e i e tie i po ta te 

relativement à la viscosité du fluide de la phase continue. 

=   (Equation 1. 22) 
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- Si St > 1 : Les trajectoires des particules sont des droites et la plupart des attachements de 

particules aux bulles sont dues à des collisions directes.  

- Si 0,1 < St < 1 : Les fo es d’i e tie joue t e o e u  ôle su  l’atta he e t. Les t aje toi es 
des bulles peuvent dévier légèrement des lignes de courant. 

- Si St << 0,1 : L’atta he e t pa  ollisio  di e te est impossible car les particules suivent les 

lig es de ou a t. L’atta he e t peut a oi s avoi  lieu pa  glissement.  

Da s le as d’u e pa ti ule d’a gile de dia t e 1  µ , de asse volu i ue 8  kg/ 3 qui est en 

app o he d’u e ulle de 1  da s l’eau, on trouve un nombre de Stokes de 3,1x10-6 donc bien 

i f ieu  à ,1. Da s la suite ous e p e d o s do  pas e  o pte l’i flue e de l’i e tie su  
l’effi a it  de ollisio  et l’atta he e t pa  glisse e t sera détaillé. 

o Co latio s pe etta t d’esti e  l’effi a it  de ollisio   

 Dans le cas des nombres de Stokes faibles (<< 0,01), des corrélations ont été 

développées (Bloom and Heindel 1997): 

Pour 0,2 < Reb < 100, une bulle contaminée (Cd=1 , des pa ti ules jus u’à 1  µ  et des tailles de 
bulles jus u’à 1  : 

= + ,
  (Equation 1. 23) 

Pour un écoulement potentiel (80 < Reb < 500) et une bulle contaminée : 

= ) (Equation 1. 24) 

U e appli atio  du al ul de l’effi a it  de ollisio  pa  i t g atio  u i ue de l’ uatio  de 
mouvement d’u e ulle sphérique en régime de Stokes est présentée dans la figure 1. 19: 

 

Figure 1. 19 : Efficacité de collision théorique en fonction du nombre de Stokes et pour différentes valeurs de constante 
adimensionnelle de sédimentation G (Flint and Howarth 1971) 

G se définit de la façon suivante : 

= −
  (Equation 1. 25) 
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C’est un nombre adimensionnel qui traduit la vitesse de sédimentation de la particule. On voit que 

plus la particule est dense et de diamètre élevé, plus G est lev  et plus l’effi a it  de ollisio  
augmente même à faible nombre de Stokes.  

Ces corrélations sont cependant valables pour une bulle isolée rencontrant une particule isolée. Il 

faut donc les considérer avec précautions car le comportement réel en colonne est bien différent 

(efficacité de collision supérieure dans les pilotes de flottation réels). (Flint and Howarth 1971)  

Elles o t e t glo ale e t ue l’effi a it  de ollisio  est a i ale lo s ue Reb est élevé et que la 

db et dp sont proches. Il y a attachement par collision uniquement lorsque le nombre de Stokes est 

supérieur à 1.   

 L’atta he e t (Ea) 

o Description du mécanisme 

Le microphénomène d’atta he e t est plus complexe à mettre en équations que la collision 

car il fait intervenir des facteurs hydrodynamiques et chimiques. (Modsim) Il est représenté par Ea, 

l’effi a it  d’atta he e t.  

Co e vo u  p de e t, deu  p o essus peuve t e e  à l’atta he e t d’u e pa ti ule su  
une bulle : la collision directe ui est ajo itai e lo s ue l’i e tie est i po ta te avec une 

déformation importante de la bulle et le glissement qui est au contraire présent lorsque la particule 

suit les lignes de courant. Il a été montré (Binks and Horozov 2006) ue l’a gle d’app o he ϕ à partir 

du uel l’atta he e t pa  glisse e t est ajo itai e est de 20° (voir figure 1. 20).  

 

 Figure 1. 20 : Rep se tatio  des  odes d’atta he e t des pa ti ules au  ulles : collision et glissement (Binks and 
Horozov 2006) 

La p e i e tape de l’atta he e t par glissement est l’amincissement du fil  d’eau ui s pa e la 

particule de la bulle. La rupture a lieu ensuite pour former une interface liquide/solide/gaz. La 

troisième étape correspond à la stabilisation de l’i te fa e. Ces étapes sont schématisées en figure 1. 

21.                                                                                                                                                                                                                  
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Figure 1. 21 : Représentation s h ati ue des  tapes d’atta he e t d’u e pa ti ule su  u e ulle i  A i issement du 
fil  jus u’à u e paisseu  iti ue ii  Ruptu e du fil  et fo atio  d’u e i te fa e t iple iii  E te sio  de l’i te fa e 

triple et stabilisation (Binks and Horozov 2006)  

U  te ps d’atta he e t tatt correspondant à l’a o plisse e t de es  tapes est défini. tatt doit 

être inférieur à tcon, le temps de contact entre la bulle et la particule avant que celle-ci ne diverge en 

suiva t les lig es de ou a t de l’eau pou  u’il  ait atta he e t (principe de Sutherland).  

tatt est ainsi défini ainsi :  = + +   (Equation 1. 26) 

Avec ∶ le te ps d’i du tio  te ps e uis pou  ue le fil  s’a i isse jus u’à u e paisseu  
critique de rupture, : le temps nécessaire à la rupture du film et   : le temps de formation de la 

triple interface liquide/solide/gaz. (Binks and Horozov 2006) Le te ps d’i du tio   est très 

d pe da t de l’a gle de o ta t ulle/pa ti ule ais aussi de la taille et la fo e de la pa ti ule ai si 
que de l’o ie tatio  de la particule lors de la collision. Le taux de contamination de la surface de la 

bulle par du tensioactif est aussi un paramètre important car la mobilité de la surface tend diminuer 

en présence de tensioactif. (Modsim) Après attachement, les particules attachées ont tendance à 

s’a u ule  sur la partie arrière des bulles et on peut exprimer leur taux de « couverture » par un 

angle. Il se fo e pa fois des g appes de pa ti ules à l’a i e de la ulle lo s ue les pa ti ules so t 
h d opho es et u’elles o t te da e à s’agglo e . Les ulles so t alo s ale ties et l’o  tend vers 

un taux de charge maximal de la bulle. (Modsim)  

Il est possible de calculer une estimation de tcon, le temps de contact entre la bulle et la particule 

pour des conditions expérimentales modèles (Dobby and Finch 1986; Yoon and Luttrell 1989) mais ti  

et   demeurent difficile à estimer car ils dépendent de paramètres physico-chimiques. La durée de 

 est souvent négligeable par rapport aux deux autres grandeurs ti  et  .  

o Modélisation 

La od lisatio  du ph o e d’atta he e t pa  glissement est complexe et une solution 

au bilan des forces ne peut être trouvée que de manière numérique. Les paramètres influents sont 
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nombreux et incluent ϕ, l’a gle d’app o he, l’ paisseu  iti ue du fil , le o e de ‘e olds, le 
degré de mobilité de la surface de la bulle, la taille et la vitesse de la bulle et la taille de particule.  

Bloom et Heindel décrivent une expression de Ea valable pour un jeu de paramètres dont on a 

d te i  l’ paisseu  iti ue o espo da te pa  u e o latio  telle ue elle de “ hulze (Schulze 

1992). Pou  l’a gle d’app o he iti ue �  à partir duquel l’atta he e t peut avoi  lieu, on a alors: 

= ( + )  =  �   (Equation 1. 27) 

Avec =   � ≈ +  �  la distance entre le centre de la particule et de la bulle 

lo s ue la pa ti ule e t e su  la lig e de ou a t dite stag a te à l’a gle d’app o he �   

rB et rP sont respectivement les rayons de la bulle et de la particule. (Bloom and Heindel 1997) 

o Influe e de l’a gle de o ta t  

Le deg  d’h d opho ie de la su fa e des pa ti ules ue l’o  peut ua tifie  pa  la esu e 
d’a gle de o ta t à l’i te fa e particule/air/eau est un paramètre important qui va conditionner 

l’atta he e t. L’angle de contact optimal est généralement compris entre 70 et 86°(Horozov 2008) 

et o espo d à u  deg  d’h d opho i it  lev  ais i f ieu  au a i u  d’h d opho i it . En 

effet, au-delà de 90°, les particules ont généralement un effet déstabilisateur sur le film liquide ainsi 

que représenté en figure 1. 22. On observe alors une récession du film liquide autour des particules 

qui favorise la rupture de celui-ci. 

 

Figure 1. 22 : I flue e du deg  d’h d opho ie des pa ti ules su  la sta ilit  du fil  li uide lo s ue l’ paisseu  du fil  
approche du diamètre des particules (a) Particules très hydrophobes avec rupture du film au niveau des flèches (b) 

Pa ti ules oi s h d opho es a e  fil  d’eau ete u au i eau de la t iple i te fa e  

o Influence de la taille des particules  

Diff e tes th o ies e ista tes o t e t ue l’effi a it  d’atta he e t di i ue ave  la taille 
des pa ti ules. N a oi s, e ph o e s’i ve se pou  les t s fi es pa ti ules i f ieu es au 
micron. On passe en effet alors dans un régime de diffusion lié au mouvement Brownien (Binks and 

Horozov 2006). 

Cepe da t, d’aut es tudes e es su  l’atta he e t pa  glissement montrent au contraire 

ue la p o a ilit  d’atta he e t est l g e e t plus lev e pou  les fi es (Schulze 1993) comme 
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représenté en figure 1. 23. Ces tudes o t essit  l’ issio  de diff e tes h poth ses do t la o  
p ise e  o pte de l’i e tie. 

 

Figure 1. 23 : P o a ilit  d’atta he e t pa  glisse e t Pasl en fonction de Rp, le rayon des particules, vb, la vitesse des 
bulles et hcrit, l’ paisseu  iti ue de uptu e du fil  t iple pour une bulle de 0,5 mm, une tension de surface de 70 mN/m, 

une densité de 2,5 g/cm3 et un nombre de Reynolds de 100 (Schulze 1993) 

Cette figure montre aussi que la vitesse des bulles vb ou Ub est un paramètre très influent. Les faibles 

vitesses favo ise t l’atta he e t. Par ailleu s, d’aut es sultats u i ues de “ hulze o t o t  
ue l’atta he e t pa  glisse e t est favo is  pa  les petites tailles de ulles, les oeffi ie ts de 

trainée élevés pour les bulles et les épaisseurs de films critiques importantes.  

 

 Stabilité de l’ag gat ulle pa ti ule (Estab) 

On note Estab l’effi a it  ou p o a ilit  de sta ilit  de l’ag gat ulle pa ti ule.  

Un fois attachée, la particule est soumise à différentes forces qui tendent à la faire se détacher de la 

surface de la bulle. On peut théoriquement pratiquer un bilan des forces pour estimer la probabilité 

de détachement : 

- Force gravitationnelle : détachement 

- Pouss e d’A hi de : attachement 

- Pression hydrostatique : détachement 

- Force capillaire : attachement 

- Force de pression capillaire : détachement  

- Force de trainée (drag force) : détachement 

Bloom et Heindel proposent une expression de Estab basée sur l’h poth se ue la p essio  
hydrostatique est négligeable pour une particule inférieure à 150 µm à partir du nombre de Bond (le 

rapport des fo es de d ta he e t su  les fo es d’atta he e t . (Bloom and Heindel 1997) 
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Figure 1. 24 : Effi a it  de sta ilit  de l’ag gat ulle-pa ti ule e  fo tio  du a o  de la pa ti ule, de l’ e gie dissip e 
da s la ellule de flottatio  et de l’a gle de o ta t θ. RB = 0,5 mm, σ = 70 mN/m et ρP = 2,5 g/cm3 (Bloom and Heindel 

1997) 

D’u e faço  g ale, u  ag gat ulle-pa ti ule se a d’auta t plus stable que l’a gle de o ta t est 

élevé (hydrophobe) et que la taille de particule est faible ainsi que représenté en figure 1. 24. 

(Bloom and Heindel 1997) 

 Efficacité de capture Ecapt 

L’effi a it  de aptu e se al ule à pa ti  des estimations de Ec, Ea et Estab vues 

précédemment : = × ×  (Equation 1. 28) 

Au iveau e p i e tal, il est possi le d’esti e  l’effi a it  de aptu e de diff e tes 
a i es. O  peut tout d’a o d tudie  la t aje toi e d’u e pa ti ule au  a o ds de la ulle (Nguyen 

and Evans 2004) et déterminer un rayon critique de capture. Cette méthode est cependant difficile à 

ett e e  œuv e. O  peut aussi procéder à un comptage des particules collectées par une bulle lors 

de son ascension dans une suspension. Il faut alors pouvoir contrôler les paramètres expérimentaux 

comme la présence de contamination dans l’eau ui peut odifie  la o ilit  de la su fa e de la 
bulle. (Sarrot, Huang et al. 2007)  peut être estimée en travaillant avec des particules dont les 

surfaces sont hydrophobes afin que  soit proche de 1. Plus récemment, il a t  o t  ue l’o  
pouvait al ule  l’effi a it  de aptu e à pa ti  de la esu e de l’ volutio  de la vitesse d’as e sio  
des ulles. E  effet, lo s de l’as e sio , les pa ti ules glisse t ve s l’a i e de la ulle et fo e t des 
amas. La densité apparente de la bulle augmente et sa surface est immobilisée. En conséquence, la 

bulle ralentit. Cette méthode est donc très adaptée lorsque les particules à étudier sont de petites 

tailles a  seule la vitesse d’as e sio  est esu e. (Huang, Legendre et al. 2011) Une partie des 

résultats de cette étude sont présentés en figure 1. 25 : 
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Figure 1. 25 : E olutio  de l’effi a it  de aptu e a e  le dia t e des ulles pour : O (Huang, Legendre et al. 2011) et 
● (Dai, Dukhin et al. 1998): points expérimentaux avec bulles non contaminées et particules de 5 à 56 µm et 31 µm ; x 

(Yoon and Luttrell 1989)et *(Nguyen-Van 1994) : bulles contaminées 

O  et ouve i i l’i pa t i po ta t de la o ta i atio  de la su fa e su  l’effi a it  de 
capture globale. 

 L’e t ai e e t 

L’e t ai e e t est u  phénomène exclusivement hydrodynamique lié à la turbulence 

générée par les bulles dans la zone de suspension aérée. En conséquence, ce phénomène est non 

sélectif de la chimie de surface des particules et va donc concerner à la fois les particules 

hydrophobes et hydrophiles.  

Lo s u’u e ulle o ta i e pa  des pa ti ules ou du te sioa tif est e  as e sio  da s u e 
olo e d’eau, u e diss t ie e t e les lig es de ou a t a o t et aval appa aît. Ce ph o e 

est d’auta t plus marqué que le nombre de Reynolds est lev  et o duit à l’appa itio  d’u e zo e 
de e i ulatio  du fluide à l’a i e de la ulle. U  ode d velopp  pa  l’I stitut de a i ue de 
fluides de Toulouse permet de modéliser les lignes de courant pour des bulles contaminées (Huang 

2009) ainsi que représenté en figure 1. 26 : 

 

Figure 1. 26 : Lig es de ou a t de l’ oule e t statio ai e autou  d’u e ulle o pl te e t o ta i e (Huang 2009) 



Chapitre 1 : Interaction césium-argile et flottation particulaire : Définitions et mécanismes 

 

~ 43 ~ 
 

Pour une bulle propre, les lignes de courant sont au contraire symétriques. 

Le volume de fluide concerné par la recirculation appelé sillage contient des particules qui vont alors 

t e t a spo t es ve s l’i te fa e suspe sio  a e / ousse.  

Deux autres mécanismes contribuent aussi au transport des particules par entrainement. Des 

particules peuvent être transportées dans la fine couche h d od a i ue d’eau ui e tou e la ulle 
dans sa partie supérieure. (Gaudin 1957) Les bulles ont par ailleurs tendance à s’a u ule  sous 
l’i te fa e pou  fo e  des nuées de bulles (Bubble Swarm Theory). (Smith and Warren 1989) Ces 

nuées ont une flottabilité plus élevée que les bulles isolées et vont être poussées dans la mousse en 

e t ai a t l’eau ha g e e  pa ti ules ui  les e tou e.  

 Conclusion 

Cette pa tie a pe is d’a o de  les diff e tes tapes o duisa t à l’atta he e t d’u e 
particule sur une bulle ainsi que le phénomène d’e t ai e e t se produisant dans la zone de 

suspension aérée. Nous avons vu que les mécanismes physico-chimiques et hydrodynamiques en jeu 

taie t ie  d its da s la litt atu e ais u’il est e o e diffi ile de ett e e  uatio  es 
phénomènes pour des systèmes de flottation réels. L’i pa t des pa a t es de taille de particule et 

de bulle, de vitesse d’app o he ai si ue d’angle de o ta t so t u iau  pou  l’atta he e t.  

E  a iva t p s de l’i te fa e suspe sio  a e / ousse et si les conditions opératoires ont 

été maîtrisées, on est en présence de bulles dont la surface est partiellement recouverte de 

pa ti ules h d opho es adso es et de olle teu . Ces ulles so t a o pag es d’u  sillage 
o te a t de l’eau et des pa ti ules à la fois h d ophiles et hydrophobes. 

 A l’interface, les bulles vont se rapprocher pour former une écume (Modsim) et poursuivre 

leu  as e sio  da s la olo e jus u’à leu  olle te ou leu  late e t atu el. Nous verrons dans 

les p o hai s hapit es de la th se u’u e pa tie i po ta te de l’eau et des pa ti ules du sillage est 

alo s pe due et ue l’ u e va joue  u  ôle d te i a t su  la s le tivit  et le e de e t du 
procédé.  

ii. Dans la mousse 

 Les grandeurs caractéristiques 

La mousse chargée en particules, appelée écume (froth en anglais) mais qui sera nommée 

mousse par simplicité dans la suite, est un système dynamique au comportement bien différent de la 

suspension aérée.  Elle est en grande pa tie o stitu e d’ai  ~ %  et sa teneur en eau l et en 

particules varie avec son temps de résidence dans la colonne qui est proportionnel à sa hauteur selon 

la relation suivante : 

é =   (Equation 1. 29) 

Avec h, la hauteur de mousse et Jg la vitesse superficielle de gaz injecté 

La te eu  e  eau d’u e ousse est u e g a deu  d’i t t pour la flottation. Elle est appelée fraction 

liquide et se définit par : 
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=   (Equation 1. 30) 

Avec Vliquide et Vmousse les volumes totaux de liquide et de mousse respectivement. On considère 

g ale e t u’u e ousse ou une écume est humide lorsque sa fraction d’eau est supérieure à 

% et u’elle est sèche en deçà. (Saint-Jalmes, Durian et al. 2000)   

 Les mécanismes participant au drainage 

Lo s de l’as e sio  d’u e ulle ha g e de pa ti ules da s l’ u e sous l’effet de la pouss e 
des bulles arrivant de la suspension (Modsim), on va retrouver des possibilités de capture de 

pa ti ules et d’entrainement mais ces phénomènes ont été beaucoup moins étudiés que dans la 

partie de suspension aérée. Le milieu est en effet bien différent et complexe.  

Comme représenté en figure 1. 27, une mousse est constituée d’u  seau de films liquides 

qui se joignent par groupe de 3 pour former des arêtes appelées aussi bords de Plateau. Les bords 

de Plateau se rencontrent ensuite pour former des œuds et on aboutit à la formatio  d’u  seau à 
t ave s le uel l’eau et les pa ti ules peuve t s’ oule  sous l’effet de la g avit . C’est le ph o e 
de drainage.  Le liquide interstitiel soumis au drainage est constitué en grande partie du contenu du 

sillage des bulles et donc à la fois de particules hydrophiles et hydrophobes. Le drainage va 

pe ett e d’aug e te  la s le tivit  du p o d  pou  les pa ti ules h d opho es atta h es au  
ulles pa  appo t à l’eau et au  pa ti ules h d ophiles. Par ailleurs, ce phénomène est d’auta t plus 

favorisé par le fait que le rayon de courbure des films est beaucoup plus faible que celui des bords de 

Plateau. Les films sont soumis à une pression plus forte que les bords de Plateau et cela va générer  

u  ou a t d’eau appelé succion capillaire e  di e tio  des o ds de Plateau. Les fil s s’a i isse t 
et l’ u e s’ass he.  

 

Figure 1. 27 : St u tu e d’u e ousse polyédrique (Arnould 2015) 

Le dia t e et l’o ga isatio  des a au  o stitua t e seau va ie donc avec le contenu en eau de 

l’ u e mais aussi avec la concentration en agents stabilisants (tensioactifs ou particules) ce qui 

o ple ifie eau oup l’ tude du transport de particules. (Salager and Choplin 2008) Au-dessus de la 
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fraction liquide de 5%, les bulles tendent à devenir sphériques. Cependant,  da s le as d’u e ousse 
de bulles de taille monodispersée, les bulles ne deviennent pleinement sphériques u’à pa ti  des 
fractions liquides élevées autour de 26%. Les bulles sont polyédriques lorsque la fraction liquide est 

inférieure à 5%. (Saint-Jalmes, Durian et al. 2000) Les bulles vont donc avoir tendance à se réarranger 

sous forme polyédrique lors de leur ascension. Progressivement, les films sont déstabilisés par le 

drainage et vont se rompre pour former des bulles de plus grosse taille : C’est la coalescence. Ce 

phénomène peut être observé pa  a al se d’i ages da s la pa tie sup ieu e de l’ u e. (Banford, 

Aktas et al. 1998) L’eau et les pa ti ules p se tes su  le fil  o pu passe t da s les o ds de 
Plateau ais il est suppos  u’u e pa tie d’e t e elles so t transférées su  d’aut es fil s, e  
particulier si elles sont hydrophobes. (Yianatos, Finch et al. 1987) La coalescence participe de façon 

majeure à l’a lio atio  de la s le tivit  du p o d  pou  les pa ti ules h d opho es. (Modsim) Le 

phénomène de û isse e t d’Ost ald peut aussi se e o t e . Il s’agit d’u  ph o e de 
diffusio  du gaz d’u e ulle de petite taille ve s u e ulle plus g osse sous l’effet de la diff e e de 

pression entre les deux bulles. En conséquence, le rayon moyen et la largeur de la distribution des 

bulles augmente. (Pandey, Bagwe et al. 2003) 

Au bilan, le drainage est l’ oule e t d’u  liquide entre les bulles (flux descendant gravitationnel et 

ascendant par capillarité). Sur Te e, le d ai age g avitatio el l’e po te et i duit u  a i isse e t 
des films liquides qui peuvent se rompre.  

La od lisatio  de es ph o es est o ple e ais a fait l’o jet de t avau  e ts (Modsim ; 

Neethling and Cilliers 2003).  

 Lien entre stabilité et drainage en flottation 

Le microphénomène de drainage est particulièrement exploité dans le cas des colonnes de 

flottation pour lesquelles les hauteurs de mousse sont importantes et il exerce une influence forte 

sur la cinétique du système de flottation.   

 Pou  u’u e mousse puisse drainer et être collectée, il est essai e u’elle soit 
suffisamment stable. La stabilité dynamique de la mousse est généralement d’auta t plus 
importante que ses bulles sont de petite taille (Laskowski, Cho et al. 2003). Comme évoqué à la page 

20 du a us it, il est pa fois essai e d’ajoute  des age ts oussa ts pou  ga a ti  la sta ilit  de 
la mousse (ex : oxyde de polyéthylène (Farrokhpay 2011)) mais il a été montré aussi que les 

particules adsorbées à la surface des bulles pouvaient aussi jouer un rôle sur la stabilité. (Du, Bilbao-

Montoya et al. 2003; Binks and Horozov 2006; Gonzenbach, Studart et al. 2006; Carl, Bannuscher et 

al. 2015) Cet aspect sera explicité dans le chapitre 3. D’u e faço  g ale, il est essai e de 
contrôler la stabilité. Une mousse trop stable est difficilement gérable au niveau procédé car elle 

génère des volumes importants et contient une plus grande quantité de particules entrainées. De la 

m e faço , u e ousse t op s he s’ oule diffi ile e t et il est o ple e de la olte  pa  
aspiration ou débordement. Il faudra donc trouver un optimum en ajustant les paramètres 

expérimentaux comme la quantité de collecteur employée ou le temps de conditionnement de la 

pulpe avant injection dans la colonne (Farrokhpay 2011).  

 Implications du drainage sur le procédé de flottation 

o ‘atio d’e i hisse e t 
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Comme le montrent plusieurs études employant à la fois des espèces hydrophobes et 

hydrophiles (Hanumanth and Williams 1990), o  et ouve u  fa teu  d’e i hissement (ratio 

massique du composant hydrophobe sur composant hydrophile) croissant avec le temps de 

résidence de la mousse trésidence. La figure 1. 28 présente l’e e ple de l’a gile kaoli ite flott e e  
compétition avec du quartz et du mica. Le mica a une charge de surface négative comme la kaolinite 

et a do  des p op i t s d’adso ptio  si ilai e vis-à-vis du collecteur. (Maslova, Gerasimova et al. 

2004) 

 

Figure 1. 28 : Relatio  e t e le atio d’e i hisse e t et la hauteu  d’ u e pou  la kaoli ite k  pa  appo t à au ua tz 
(q) et au mica (m) (Hanumanth and Williams 1990) 

Dans le cas du procédé réel sur les terres, il sera nécessaire de connaitre la composition 

i alogi ue du sol afi  d’a ti ipe  et de o t e  pa  l’e ploi d’age ts d p i a ts ou u e 
odifi atio  du pH la flottatio  d’esp es de e ha ge ue l’a gile e  : mica). 

 

o ‘e de e t d’e t a tio  da s l’ u e ou rendement de flottation (froth 

recovery) 

Dans la littérature traitant des procédés de flottation, on définit par Rf  le rendement 

d’e t a tio  e  pa ti ules olle t es da s l’ u e à u e hauteu  do e elative e t au  pa ti ules 
e t a t da s l’ u e à l’i te fa e u e/suspe sio  a e. Rf est mesurable par échantillonnage de 

pulpe et d’ u e g âce des dispositifs spécifiques (Alexander, Franzidis et al. 2003) ou des 

protocoles opératoires particuliers avec collecte à différentes hauteurs (Vera, Mathe et al. 2002). Il a 

été montré dans de nombreuses études que Rf tend à diminuer avec trésidence, le temps de résidence 

de la mousse. (Vera, Mathe et al. 2002; Seaman, Manlapig et al. 2006) Une expression empirique 

permet de relier Rf à trésidence (Gorain, Harris et al. 1998) :  = − é   (Equation 1. 31) 

Avec β une constante sans dimension dépendant des propriétés physiques et chimiques de la 

mousse. Cette expression empirique est illustrée dans la figure 1. 29 : 
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Figure 1. 29 : Re de e t d’e t a tio  expérimental dans la mousse en fonction du temps de rétention (Gorain, Harris et 
al. 1998) 

Le drainage est donc un phénomène qui potentiellement augmente la sélectivité du procédé mais 

ui e  pa all le duit le e de e t d’e t a tio  des particules collectées. La hauteu  d’aspi atio  
est à choisir en fonction des objectifs du procédé : compromis entre sélectivité et rendement 

d’e t a tio .  

iii. Equation bilan globale de flottation en dynamique 

 Nous avons vu dans les paragraphes précédents que le procédé de flottation se décomposait 

en différents microphénomènes : collision, glissement, attachement, entrainement et drainage dont 

les o t i utio s s’ajoute t pou  do e  u  e de e t d’e t a tio  glo al de flottatio  e  so tie.  

 A l’ helle du procédé, l’app o he est diff e te a  il est o ple e d’esti e  les 
contributions de ces microphénomènes.  

Le système est généralement partagé en 2 sous-systèmes : la suspension aérée de concentration cP 

en particules et la mousse. On définit une constante k appelée constante de flottation et φ, un 

oeffi ie t d’e t ai e e t des particules égal à cf/cP avec cf, la concentration en particules dans la 

trainée des bulles qui vont traduire le transfert de matière de la suspension aérée vers la 

mousse. (Beneventi, Rousset et al. 2006) Ce oeffi ie t d’e t ai e e t φ est similaire à la fonction 

de classification définie par Johnson. (Johnson 1972) 

= − + �
 (Equation 1. 32) 

Avec � , le d it volu i ue d’eau ve s la ousse e  absence de drainage et V, le volume de la 

colonne. 

“i l’o  o sid e la ellule o e u  a teu  ho og e et ue la zo e de ousse est glig e, o  
obtient la relation suivante : 

= + −  - (kV + � ) cP  (Equation 1. 33) 

Avec  et , les d its volu i ues d’e t e et de so tie (L/min) dans la colonne et  le débit 

massique de particules (g/min) issues du drainage de la mousse et allant vers la suspension aérée.  
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La résolution de cette équation donne : 

= +  ( − − ) + −  (Equation 1. 34) 

Avec : = 1 − +  � +  

Où t est le temps de flottation, , la concentration en particules à t=0, = − / , la 

pe te d’eau et , la pe te d’eau ua d la ousse est e t aite au iveau de l’i te fa e suspe sio  
aérée/mousse donc sans rétention dans la colonne. Cette uatio  est do  si plifia le lo s ue l’o  

est da s le as d’u e e t a tio  de la ousse au iveau de l’i te fa e =  et  =0). 

Cependant, comme vu précédemment, la mousse permet de gagner en sélectivité donc il faut 

prendre en compte ces termes dans la pratique.     

Nous ve o s da s les hapit es  et  ue e t pe d’app o he a t  e plo  pou  l’ tude de la 

flottation des argiles. Un coefficient supplémentaire permettant de décrire le phénomène de 

transport par drainage entre la mousse et la suspension aérée sera alors défini.  

d. Flottation des argiles 

 Nous allons détailler maintenant plus spécifiquement quels sont les mécanismes 

d’adso ptio  des te sioa tifs atio i ues su  la su fa e gative des a giles. Les te sioa tifs 
développés spécifiquement pour les argiles seront ensuite brièvement présentés.  

i. Adsorption des tensioactifs cationiques sur l’argile 

 Les isothe es d’adso ptio  de te sioa tifs su  des solides so t g ale e t alis es pa  
dosage de la ua tit  de te sioa tif li e e  solutio  à l’ uili e. Le dosage s’effe tue souve t pa  
des méthodes spectroscopiques si la nature du tensioactif le permet. (Atkin, Craig et al. 2003) 

Cependant, la tensiométrie (détaillée au chapitre 2) (Ravera, Ferrari et al. 1997) ainsi que le dosage 

du carbone organique total sont aussi des alternatives.  

 Deux modèles différents sont couramment employés pour interpréter les variations de pente 

de l’isothe e, p se t e généralement en traçant l’e s de surface (mol de tensioactif/m2) noté 

Qe en fonction de la concentration en tensioactif libre en solution c da s le as de l’adso ptio  su  
des surfaces chargées.  

Des dissensions existent encore au sein de la communauté scientifique pour expliquer les modes 

d’adso ptio  du tensioactif aux très faibles concentrations : Certains décrivent une adsorption 

discrète sous forme d’ag gats alo s ue d’aut es o t e t u’il s’agi ait d’u e o o ou he 
homogène. (Atkin, Craig et al. 2003)  

 Modèle en 2 étapes 

 Dans le as de e od le, les helles des a es de l’isothe e so t linéaires. Deux plateaux 

nets sont généralement discernables ainsi que représenté en figure 1. 30 : 
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Figure 1. 30 : Mod le d’adso ptio  e   tapes pou  u e sili e a  Isothe e d’adso ptio   S h a des sous-étapes 
(Gao, Du et al. 1987) 

Ava t le d veloppe e t de l’a al se AFM Ato i  Fo e Mi os op , les isothe es taie t 
g ale e t i te p t es pa  e od le o e l’adso ptio  de o o ou hes supe pos es. Gao et 

al. o t o t  pa  ette te h i ue ue l’o  se ait e  fait e  p se e d’hémi micelles à la surface. 

Da s l’ tape I, le te sioa tif s’adso e pa  interaction électrostatique. L’e s de su fa e est 
fortement lié à la charge surfacique. Il ’  a pas d’i te a tions entre les molécules de tensioactif car 

elles so t loig es les u es des aut es. Da s l’ tape II, La su fa e est eut alis e ais l’a tivit  des 
tensioactifs est insuffisante pour permettre des agrégations. Ils sont toujours sous forme de 

o o es. L’ tape III d ute pa  u e hausse de l’adso ptio  o espo da t à la o e t atio  
h i i ellai e iti ue h . Les te sioa tifs s’ag ge t pou  fo e  des h i i elles, des 
structures sphériques ancrées à la surface par les interactions électrostatiques p oduites à l’ tape II 
et qui grossissent par interaction hydrophobe. Les têtes chargées du tensioactif font alors face à la 

fois à la surface et à la solution. Les hémi micelles ont été nommées aussi plus récemment ad 

micelles. L’ tape IV d ute à la  (concentration micellaire critique) à laquelle les hémi micelles 

/ad i elles so t o pl te e t fo es et où l’adso ptio  ’est plus possi le.  

 Modèle à 4 régions  

 Fuerstenau et Somasudaran (Somasundaran and Fuerstenau 1966) ont proposé un autre 

od le d’adso ptio  as  su  la p se tatio  e  log-log qui permet de mettre en avant les 

va iatio s d’e s de su fa e au  fai les o e t atio s e  te sioa tif. (Fan, Somasundaran et al. 

1997; Fuerstenau and Jia 2004) Ce od le est o  od le à  gio s ou od le d’o ie tatio  
inverse.  
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Figure 1. 31 : Modèle à 4 régions (Fan, Somasundaran et al. 1997) 

 Ainsi que représenté en figure 1. 31, da s la gio  I, les te sioa tifs s’adso e t sous fo e 
de monomères. Ils forment ensuite des patchs dans la région II lorsque la concentration augmente. 

Cette disposition caractérisée par une tête chargée orientée vers la surface et une chaine 

hydrophobe orientée vers la solution a été vérifiée par différentes techniques telles que la 

résonnance de spin ou la spectroscopie Raman. Ces patchs sont appelés hémi micelles dans ce 

modèle. Dans la région III, les hémi micelles grossissent par interaction hydrophobe. La surface 

devient hydrophile. La neutralisation de la charge de surface se produit entre les régions II et III. Dans 

la région IV, une bicouche est formée. La surface est saturée. (Atkin, Craig et al. 2003) 

ii. Les collecteurs spécifiques des argiles 

 G ale e t, les fi es pa ti ules d’a gile so t o sid es o e ta t p o l ati ues 

da s l’i dust ie i i e. Elles peuve t pa  e e ple s’atta he  au  pa ti ules de i e ai à flotte  e  : 

phosphate) et rendre alors la surface de ces particules hydrophile. (Taggart, Taylor et al. 1930) Elles 

sont aussi très consommatrices en collecteur car elles dispose t d’u e g a de su fa e spécifique et le 

olle teu  ’est e suite plus suffisa e t dispo i le pou  les pa ti ules à flotte . La rhéologie de la 

suspension peut aussi être modifiée tout particulièrement dans le cas des argiles absorbantes 

comme la montmorillonite. (Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016)  Plusieurs études décrivent leurs effets 

plus ou moins délétères sur la flottation de minerais de cuivre (Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016) ou du 

charbon (Arnold and Aplan 1986).  

 Dans la littérature, les argiles constituent donc a e e t l’esp e ue l’o  veut valo ise . 

Cependant, des études ont été menées sur le développement de procédés de flottation inverse du 

i e ai de au ite diaspo i ue o de d’alu i iu  da s les uels o  hoisit d’e t ai e les esp es 
mineures, les argiles, au lieu du minerai à valoriser. Cette démarche permet de réduire la 

consommation en collecteur dans le cas des minerais à forte teneur en bauxite. (Hu, Liu et al. 2003) 

Les publications trouvées concernant la flottation des argiles ont été publiées entre les années 1970 

et des dates très récentes en 2014. Les objectifs visés par les procédés diffèrent. Ainsi, en 1971, une 

uipe a i ai e  avait pou  o je tif de la ifie  u e eau o te a t de l’illite. (Rubin and Erickson 

1971) Il s’agissait do  d’u  p o d  de flottatio  appli u  à u e suspe sio  d’a gile t s dilu e. Un 

oagula t sulfate d’alu i iu  est e plo  afi  de p odui e des agg gats de taille plus i po ta te 
qui pourront être ensuite plus facilement collectés. Le rendement de flottation est optimal dans le 

zo e de pH où le oagula t p ipite sous fo e de flo s d’h d o des d’alu i iu .  Les olle teu s 
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 Famille des guanidines  

 Deux équipes chinoises (Guan, Zhong et al. 2009) et (Zhong, Liu et al. 2008) ont synthétisé 

des tensioactifs portant une fonction guanidine. La guanidine est une base forte (pKa=13.8) qui une 

forte capacité de formation de liaisons hydrogène, qui est stable et de charge positive sur une large 

gamme de pH ainsi que représenté en figure 1. 35. (Guan, Zhong et al. 2009) 

 

Figure 1. 35 : Dodecyl guanidine sulfate (Guan, Zhong et al. 2009) 

Le rendement associé est de 92% et 4 longueurs de chaînes grasses ont été testées : hexyl , octyl, 

decyl et dodecyl. Les meilleurs résultats sont obtenus avec les chaînes decyl et dodecyl.  

 Tensioactifs gemini 

 Les tensioactifs gemini sont une nouvelle famille de molécules amphiphiles formés de 2 

haî es h d opho es ide ti ues eli es l’u e à l’aut e pa  u  g oupe e t e t al à t te io i ue. 
(Menger and Littau 1991) Ils se caractérisent par une cmc (concentration micellaire critique) 1 à 2 

fois plus faible que celle des monomères équivalents et plus la cmc est faible, plus une molécule est 

hydrophobe. (Rosen 1985) Un exemple est présenté en figure 1. 36 avec un rendement de 96%. 

 

Figure 1. 36 : Te sioa tif Ge i i t pe sel d’a o iu  uate ai e a e   haî es  dod a e (Xia, Zhong et al. 2009) 

b. Conclusion  

Le p o d  de flottatio  pa ti ulai e pe et l’e t a tio  de pa ti ules h d opho es de taille 

allant de quelques microns à 300 µm dans des ousses d’hu idit  va ia le. On peut envisager de 

contrôler la sélectivité de l’e t a tio  de l’a gile e  employant un collecteur cationique qui va 

s le tive e t s’adso e  su  la su fa e ha g e gative e t de l’a gile. La taille des bulles et le 

gi e d’ oule e t so t des pa a t es hydrodynamiques u’il faud a o t ôle  pou  ga a ti  u e 
capture efficace dans la zone de suspension aérée. Cepe da t, d’aut es pa a t es ph si ues et 
hi i ues tels ue l’a gle de o ta t des pa ti ules ap s t aite e t pa  le te sioa tif  ou la taille de 

particule auront aussi une influence importante. Cette étude a donc permis de souligner les 

difficultés liées à la multiplicité  des pa a t es i flue ts et à l’appli atio  des od les au  ilieu  
turbulents réels de flottation. Par ailleurs, nous avons vu que la zo e d’ u e a u  ôle u ial su  la 
sélectivité du procédé grâce au phénomène de drainage. Il est cependant nécessaire de trouver un 

SO4
2- 
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o p o is e t e s le tivit  et e de e t d’e t a tio  lors du choix de la hauteur de collecte de la 

mousse.  
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Chapitre  :  Etude des caracte ristiques des suspensions d’argile illite en pre sence de sels et de tensioactifs 

Ce hapit e e p i e tal est o sa  à l’ tude des suspe sio s d’a gile da s l’eau e  
présence ou non de sels et de tensioactifs qui vont agir sur la stabilité des suspensions. Une bonne 

connaissance du comportement de ce système est un préala le à l’ tude des ousses et de la 
flottatio . Cela pe ett a à la fois d’o te i  des do es i dispe sa les pou  le dosage opti al du 
te sioa tif ais aussi pou  l’i te p tatio  des do es e p i e tales da s les hapit es suiva ts. 
Dans un premier temps, les matériaux employés pour les expériences seront décrits. Nous traitons 

e suite la d te i atio  de l’isothe e d’adso ptio  du te sioa tif su  l’a gile puis de l’ag gatio  et 
sédimentation de cette dernière en présence de sels et/ou de tensioactif. Enfin, nous terminerons par 

une étude rhéologique des suspensions.  
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A. Introduction 

a. Enjeu de l’étude 

E  p ala le à l’ tude des ousses de flottatio  d’a gile, il est utile de s’i t esse  au 
o po te e t de l’a gile e  suspe sio  e  p se e de sels et de te sioa tifs. E  effet, l’ tape de 

mise en suspension du matériau à flotter et de mélange avec le collecteur, appelée 

conditionnement, a un rôle important sur le rendement de flottation. Cette étape doit être 

suffisamment longue pour garantir une adsorption homogène du collecteur sur les particules à 

flotter. (Kuopanportti, Suorsa et al. 2000) Il faut aussi pouvoir maîtriser la dose de collecteur 

employée. Des surdosages peuvent en effet entrainer une chute du rendement de flottation ou de la 

sélectivité. (Kuopanportti, Suorsa et al. 2000) Pa  ailleu s, suite à l’adso ptio  du olle teu , la ha ge 
de su fa e de l’a gile est att u e et les fo es de pulsio  le t ostati ues e so t plus 
suffisa e t i te ses pou  e p he  l’agrégation inter particulaire. Ce phénomène va accélérer la 

vitesse de sédimentation des particules et il est important de pouvoir anticiper ce changement en 

vue de la o eptio /di e sio e e t de la uve d’ali e tatio  du pilote de flottatio . Les sels 
p se ts atu elle e t da s l’eau ou diffus s pa  les a giles vo t aussi avoir un impact sur la charge 

su fa i ue pa  a tage. E fi , l’ag gatio  des pa ti ules peut aussi odifie  la rhéologie des 

suspe sio s et do  pa  la suite i pa te  l’h d od a i ue des ulles d’ai .  

 Cette étude débute par la description et la caractérisation des matériaux employés : l’a gile 
illite, le te sioa tif atio i ue s le tio  pou  l’ tude Tet ade l T i eth l A o iu  B o ide, 
noté TTAB) et les sels. Ces matériaux seront aussi employés dans les chapitres suivants.  

Le premier obje tif est la d te i atio  de l’isothe e d’adso ptio  du TTAB su  l’a gile ui 
se a suivi de l’ tude de l’ag gatio  et de la s di e tatio  pa  diff e tes te h i ues 
e p i e tales o pl e tai es. E fi , ous te i e o s pa  l’ tude h ologi ue des suspensions 

d’a gile.  

b. Matériaux employés 

i. L’argile illite 

L’a gile s le tio e pou  l’ tude est issue d’u e a i e situ e da s la gio  du Pu  e  
Vela  et a t  fou ie pa  la so i t  A gile du Vela . “ai t Paulie , F a e  Il s’agit d’u  la ge de 
plusieu s fa illes d’a gile do t l’illite, l’esp e ajo itai e, la o t o illo ite et la kaoli ite. Da s la 
suite de l’ tude, o  d o e a ette a gile pa  le te e g i ue d’illite. La pa titio  des 
différentes familles donnée par le fabricant est présentée dans le tableau ci-dessous : 

Nom Proportion 

Illite 40-60% 
Montmorillonite 15-20% 
Kaolinite 10-15% 
Calcite (CaCO3) 3-10% 

Tableau 2. 1 : Do es de o positio  de l’a gile utilis e pou  l’ tude fou ie pa  le fa i a t Argile Du Velay 
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En figure 2. 1, u e a al se pa  diff a tio  des a o s X su  PANal ti alX’pe t P o alis e au CEA a 
aussi révélé la présence de t a es d’hallo site, u e a gile de la fa ille de la kaoli ite do t les feuillets 
peuvent communément être entremêlés avec ceux de la kaolinite ou de la montmorillonite. 

(TheJamesHutton) 

 

Figure 2. 1 : a al se pa  diff a tio  des a o s X de l’a gile illite – En rouge : aies de l’illite, e  iolet : de l’hallo site et e  
bleu : de la kaolinite 

Le o te u e  eau est de , % d’ap s les a al ses the og avi t i ues alis es su  TGA/D“C 1 
Star System (Mettler Toledo) entre 20 et 400°C sous air. Les espèces organiques sont en 

o e t atio  t s fai les a  elles ’o t pas pu t e d te t es. 

L’a gile est dispo i le e  plusieu s lasses g a ulo t i ues : la préparation très fine appelée I5 est 

constituée à 90% en volume de particules dont le diamètre est inférieur à 5 µm. La préparation plus 

grossière appelée I77 est quant à elle constituée à 90% en volume de particules dont le diamètre est 

inférieur à 77 µm. 

L’a al se pa  i os opie le tronique à balayage sur Inspect F50 (FEI) après dépôt de carbone 

révèle la présence de particules non sphériques agrégées de forme plaquette ainsi que représenté 

en figure 2. 2. On observe aussi des particules micrométriques à la surface des plus gros grains. La 

solutio  est i i i suffisa te pou  visualise  les feuillets d’a gile 1 . 
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Figure 2. 2 : Analyse pa  i os opie le t o i ue à ala age de l’a gile illite I  

Nous verrons par la suite que la forme en plaquette des argiles leur confère des propriétés 

particulières pour la stabilisation des mousses.  

L’a al se pa  ICP “pe t o t ie à Plas a à Couplage Inductif) des éléments calcium, potassium et 

sodiu  d’u  su agea t de suspe sio  d’a gile à  g/l da s l’eau MilliQ a v l  ue es l e ts 
étaient bien présents après 24h et 5 jours de repos ainsi que représenté dans le tableau 2. 2. 

Elément  Calcium Sodium  Potassium 

Concentration (mg/L) 
après 24h 

10,8 ± 0,4 0,6 ± 0,1 7,9 ± 0,4  

Concentration (mg/L) 
après 5 jours 

10,6 ± 0,4 0,7 ± 0,1 9,9 ± 0,4 

Tableau 2. 2 : A al se l e tai e pa  ICP des l e ts p se ts da s le su agea t d’u e suspe sio  d’a gile I  à  
g/L da s l’eau Milli Q 

On voit que les concentrations varient peu après 5 jours de repos. Par ailleurs, nous avons noté que 

des ajouts de quantités connues de CaCl2 dans les suspensions provoquaient un phénomène 

d’ ha ge d’io s. U e petite ua tit  d’io s sodiu  et potassiu   passe e  solutio  alo s ue des 
ions calcium sont adsorbés. Il est utile de connaitre l’effet d’u  ajout de al iu  a  e atio  se a 
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présent dans les eaux potables ou industrielles utilisées  ultérieurement pour les essais de flottation. 

Nous verrons comment expliquer ce phénomène dans la partie sur les mesures de potentiel zêta.   

ii. Le TetradecylTrimethyl Ammonium Bromide (TTAB) 

Le TTAB est un tensioactif cationique de type ammonium quaternaire qui est fréquemment 

utilisé dans les études académiques sur les mousses et la flottation. Il est facilement disponible dans 

des quantités permettant des essais à l’ helle la o atoi e ou pilote.  

Il est o u u’u  te sioa tif est d’auta t plus sta ilisa t pou  u e ousse lo s u’il a u e 
haî e h d opho e lo gue et u e o ilit  i po ta te pou  se pla e  fa ile e t à l’i te fa e ai /eau 

et faire chuter la tension interfaciale. Or, on observe généralement que la mobilité de la molécule de 

tensioactif diminue avec la longueur de chaine hydrophobe. Il faut donc trouver un compromis entre 

ces 2 propriétés. Il a été montré que TTAB est un compromis intéressant (Beneventi, Carré et al. 

2001) ui, de plus, dispose d’u e solu ilit  i po ta te 1  g/l da s l’eau à °C .  

Le TTAB utilis  pou  l’ tude a u e pu et  de 8% et est fou i pa  Fluka sous fo e de 
poudre. La figure 2. 3 montre sa formule développée : 

 

Figure 2. 3 : Formule développée du TTAB 

iii. Les sels 

o Le chlorure de calcium 

Le chlorure de calcium CaCl2 employé est fourni par Sigma Aldrich. Sa pureté est de 96%. Il 

se a utilis  à hauteu  de  g/L da s l’eau Milli Q ou d i alis e da s le as des tudes où ’est 
un paramètre fixé afin de simuler la quantité de calcium contenu dans une eau potable ou 

i dust ielle du e. Les ua tit s d’io s is pa  l’a gile e  solutio  se o t do  o sid es o e 
négligeables par rapport au chlorure de calcium.  

La valeu  de du et  de f e e e plo e est elle de l’eau pota le du seau du a pus 
de Saint Martin d’H es soit , °F uivale t à  g/L de CaCO3. 

o Le chlorure de potassium 

Le chlorure de potassium KCl utilisé est issu du fabricant Prolabo et a une pureté de 99%. 

 

B. Détermination de l’isotherme d’adsorption du TTAB sur 
l’argile 

La d te i atio  de l’isothe e d’adso ptio  du TTAB su  l’a gile a essit  le 
d veloppe e t d’u  p oto ole a al ti ue pe etta t de dose  le TTAB o  adso  e  solutio . 
Plusieurs techniques ont été envisagées dont le dosage par une électrode sensible aux tensioactifs 
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cationiques (type 6.0507.150 de Metrohm sur Titrando) et par analyse du carbone organique total 

COT  de “hi adzu. Ces thodes ’o t pas t  ete ues. La p e i e e pe ettait pas de dose  le 
TTAB à l’ tat de t a es < 1 -4 M). En effet, le dosage fonctionnait sur le principe de la détection du 

poi t d’ uivale e à pa ti  du uel le TTAB e  solutio  a i t g ale e t p ipit  ave  u  te sioa tif 
a io i ue de t pe sodiu  dode lsulphate “D“ . L’ le t ode ’ tait se si le ue da s le as de 
l’e ploi d’u e solutio  titrante de SDS à 4x10-3 M et les volumes équivalents pour les solutions de 

trace de TTAB étaient alors trop faibles pour être mesurables avec les burettes disponibles (ex : 1 mL 

pour une solution de TTAB à 1x10-4 M). La seconde méthode par COT a donné des résultats erronés 

ui pou aie t t e dû à l’adso ptio  du te sioa tif su  le ve e de la se i gue o e vo u  da s la 
littérature. (Shimadzu) Il est possible de silaniser la surface interne de la seringue pour remédier à ce 

problème mais nous avons préféré nous orienter vers une autre technique : le dosage par 

tensiométrie. 

a. Principe du dosage par tensiométrie à anneau Du Noüy 

La tensiométrie est une technique qui permet de mesurer la tension de surface  d’u e 
i te fa e li uide/li uide ou li uide/gaz. La te sio  de su fa e o espo d à l’ e gie li e pa  u it  
de surface (J/m2  do t l’o igi e est la fo e de oh sio  entre les molécules localisées à la surface. 

En effet, dans un liquide, les molécules exercent entre elles des forces d'attraction ou de 

répulsion de type Van Der Waals ou électrostatique. La résultante de ces forces est nulle à l'intérieur 

du liquide. Cepe da t, à la su fa e, les fo es e s’a ule t pas a  les ol ules voisi es du gaz ou 
du liquide non-miscible sont de natures différentes. La résultante des forces à la surface est donc 

dirigée vers le bas. Ces forces sont équilibrées par les forces de pression qui entrainent les molécules 

su  ha ue ôt  de l’i te fa e is ue .  

Le dispositif de tensiométrie à anneau Du Noüy a été conçu en 1925 par le physicien français 

Pierre Lecomte du Nouÿ. 

 Il consiste à mesurer la force maximale fm exercée par l’i te fa e su  u  a eau e  
ouve e t ve ti al as e da t pou  u’il puisse t e « arraché » de l’i te fa e. Cette fo e 

o espo d à la fo e e e e pa  la su fa e du li uide su  le p i t e de l’a eau lo s du 
décrochage. Le dispositif est donc constitu  d’u e ala e ainsi que représenté en figure 2. 4.  

 

Figure 2. 4 : Schéma de principe de la mesure de tension de surface par anneau Du Noüy (Quiron 2014) 

Co aissa t la g o t ie de l’a eau, o  peut e suite e  d dui e la te sio  de su fa e  par 

la relation suivante: 
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fm= 2π(Rin+ Rext)γ/c (Equation 2. 1 ) 

Avec Rin et Rext, les a o s i t ieu s et e t ieu s de l’a eau et , u  fa teu  o e tif d pe da t de 
la g o t ie de l’a eau et de la de sit  du li uide ui est soulev  pa  l'a eau pe da t la esu e. 
Cette correction est prise en compte automatiquement dans les appareils récents. (ESPCI) 

b. Méthode 

La st at gie d’a al se a o sist  à alise  da s u  p e ie  te ps u  talonnage reliant la 

tension de surface à la concentration en TTAB en solution puis à analyser par tensiométrie les 

su agea ts de suspe sio s d’a gile au uelles des ua tit s o ues de TTAB o t t  ajout es. La 
ua tit  de TTAB o  adso  ou li e  à l’ quilibre peut alors être déduite. Une démarche similaire 

a déjà été employée dans la littérature. (Ravera, Ferrari et al. 1997; Amirianshoja, Junin et al. 2013) 

Cette méthode de dosage peut être utilisée uniquement pour le dosage de concentrations en 

tensioactif inférieures à la concentration micellaire critique (CMC). La CMC correspond à la 

concentration en tensioactif à partir de laquelle les molécules de tensioactif commencent à 

s’asse le  sous fo e de i elles. C’est u e do e a a t isti ue du te sioa tif ui peut 
cependant varier avec les paramètres physico chimiques de la phase continue dans lequel le 

tensioactif est solubilisé (pH, température, sels). Par ailleurs, une limitation existe aussi pour les 

solutio s t s dilu es de te sioa tif pou  les uelles des te ps d’ uili atio  t s lo gs so t 
nécessaires et où on peut avoir une adsorption sur les parois en verre des récipients. Cette limite est 

estimée à 10-3 mmol/L dans la littérature. (Ravera, Ferrari et al. 1997) 

Les résultats présentés ont été acquis sur le tensiomètre K10ST (Krüss) du LGP2 (Grenoble) et 

K11 K üss  au CEA Ma oule. Les glages d taill s de l’appa eil so t p se t s e  annexe 2.1.  

i. Etablissement de l’étalonnage γ =f (c TTAB libre) 

E  p ala le à la p pa atio  des solutio s d’ talo age, ous avons mesuré la conductivité 

d’u e suspe sio  d’a gile à 1  g/L as e t e de l’ tude  da s l’eau Milli Q o te a t  g/l de 
CaCl2 et elle d’u e solutio  uivale te sa s a gile afi  d’e  d dui e uel est l’appo t de l’a gile su  
la salinité de la suspension. Il est en effet connu que la salinité peut modifier les mesures de tension 

de su fa e, e  pa ti ulie  lo s u’il s’agit d’io s divale ts tels ue le al iu . Ce ph o e se ait li  
à u e d so ga isatio  des ol ules d’eau à l’i te fa e e ge d e pa  l’h d atatio  des io s. 
(Yashkichev 1963) 

L’a gile a appo t   µ“/  soit u  uivale t e  o e t atio  de CaCl2 de 20 mg/L. Une 

eau MilliQ à 270 mg/l de CaCl2 a donc été utilis e pou  l’ talo age.  

Une solution mère concentrée à 5x10-3 M de TTAB da s de l’eau MilliQ et  g/L de CaCl2 

a t  dilu e su essive e t ave  u e solutio  d’eau MilliQ et  g/L de CaCl2 pour préparer une 

ga e de o e t atio  alla t jus u’à 1 -5 M environ. La tension de surface est ensuite mesurée 

jus u’à l’attei te d’u e valeu  sta le a t t pe < 0,1 mN/m sur les 5 dernières valeurs). 

 Les résultats obtenus sont illustrés dans la figure 2. 5 : 
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Figure 2. 5 : Etalo age de la te sio  de su fa e e  fo tio  de la ua tit  de TTAB li e da s l’eau Milli Q à  g/L de 
CaCl2 – Carrés : points expérimentaux ; Droite : Modélisation de Langmuir-Szyszkowski ; CMC (Concentration Micellaire 
Critique)=1,4 .e-7 mol/L équivalent à 1,25x10-3 mol/L– Les a es d’e eu  so t o fo dues a e  les poi ts (voir annexe 

2.2) 

La tension de surface  décroit linéairement avec le logarithme de la concentration en TTAB libre en 

solutio  jus u’à la o e t atio  e  TTAB li e de 1,  ± 0,2). e-7 mol/L soit (1,25 ± 0,2) mmol/L qui 

correspond à la concentration micellaire critique (CMC) du TTAB. La tension de surface se stabilise 

alors à 38,0 ± 0,5 mN/m. Cette valeur de CMC est en bon accord avec les données de la littérature 

alis es da s l’eau d i alis e. (Sarrazin, Chaussy et al. 2009) 

Le modèle de Langmuir-Sz szko ski pe et de od lise  l’ volutio  de  pou  les o e t atio s e  
tensioactif inférieures à la CMC : = − ∞  + �⁄  ) (Equation 2. 2) 

Avec γ , te sio  de su fa e e  l’a se e de te sioa tif, �∞, excès de surface à la saturation de 

l’i te fa e ol/ 2), c, concentration en tensioactif en solution ou libre (mol/L) et aL (mol/L), 

concentration en tensioactif en solution correspondant à la moitié de Γ∞.  

Les paramètres suivants ont été retenus pour la suite de l’ tude: �∞= 2,21x10-6 ol -2 ; 0 = 72,5 

mN/m et a� = 6,02 x 10-9 mol/L. 

ii. Préparation des suspensions d’argiles et TTAB 

Le choix de la tensiométrie impose que la solution de tensioactif à doser soit dépourvue de 

particules en suspension car celles- i pou aie t se positio e  su  l’i te fa e eau/ai  et fausse  la 
mesure. Cette contrainte a guidé le choix de la concentration e  a gile s le tio e pou  l’ tude ve s 

 g/L. Nous avo s e  effet ot  u’il tait plus o ple e d’o te i  des solutio s d pou vues de 
pa ti ules à  ou  g/L d’a gile. U e fi e pelli ule de pa ti ules tait alo s visi le e  su fa e des 
solutions.  

Les suspe sio s à  g/L d’a gile I  ou I  so t p pa es pa  ua tit  d’u  lit e da s l’eau 
MilliQ contenant 250 mg/L de CaCl2. Le TTAB est ajouté sous forme de poudre directement dans les 

suspensions afin de balayer des plages de ratio massique de TTAB sur illite allant de 1 à 20%. Le ratio 

massique se définit de la façon suivante : 
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=     é    ′    ×  (Equation 2. 3) 

Les suspensions sont agitées magnétiquement pendant 24h puis sont laissées au repos 

pe da t h pou  la s di e tatio . U  te ps d’ uili age lo g a d li e t t  hoisi afi  de 
garantir une adsorption complète. Il correspond au temps généralement utilisé dans la littérature 

pour des études similaires (Sánchez-Martín, Dorado et al. 2008). 50 millilitres de surnageant sont 

prélevés et centrifugés à 3500 rpm pendant 10 min. Si la suspension est encore trouble, il est 

possi le de la filt e  à l’aide d’u  filt e se i gue à ,  µ  e  a tate de ellulose.  

c. Résultats 

i. )sothermes pour l’argile illite )77 

En figure 2. 6 so t p se t es les isothe es d’adso ptio  o te ues pou  l’a gile I . Les 
a es d’e eu  so t o fo dues ave  les poi ts et la fo ule de al ul de l’e eu  est d taill e e  

annexe 2.2.  
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Figure 2. 6 : Isothe e d’adso ptio  du TTAB su  l’a gile illite I  da s l’eau Milli Q et  g/L de CaCl  –(a) En fonction 
du ratio massique TTAB/illite (b) En fonction de la concentration en TTAB libre en solution – Points : Expérience, Ligne 

pointillée : Modèle de Langmuir 

La ua tit  de TTAB adso e est i i appo t e à la su fa e sp ifi ue de l’a gile I  esu e pa  BET 
su  A“AP  Mi o e iti s  pa  adso ptio  de diazote su  1 g d’a gile. Cette su fa e sp ifi ue est 

de 95,6 m2/g pou  l’a gile I .  

ii. Interprétation des isothermes 

Dans la figure 2. 6  on observe que la quantité de TTAB adsorbée croît avec le ratio TTAB/illite 

ou la concentration en TTAB libre. La représentation en log-log de la figure 2. 6  pe et d’a al se  
l’allu e de la ou e selo  le lasse e t de Giles. Elle se app o he d’u  type en H du sous-groupe 2 

(Giles, Ewan et al. 1960) caractérisé par une adsorption forte aux faibles concentrations de TTAB libre 

due à la forte affinité entre adsorbat et adsorbant ai si ue pa  la p se e d’u  plateau 
o espo da t à l’attei te du a i u  d’adso ptio . Ce t pe d’isothe e est ou a t pou  le as 

des at iau  a gileu  e  p se e d’io s atio i ues. (Calvet, Barriuso et al. 2005) 

Le modèle de Langmuir a été utilisé pour modéliser les isothermes : = � �  +�  (Equation 2. 4) 

Avec Qe (mol/g), la quantité de tensioactif adsorbé, cE (mol/L), la concentration de tensioactif en 

solutio  à l’ uili e o  o e t atio  e  te sioa tif li e. Qmax (mol/g) correspond à la capacité 

a i ale d’adso ptio  des te sioa tifs pa  l’a gile. L L/ ol  est l’i di e d’ e gie d’adso ptio .  

Ce od le est o igi elle e t d di  à l’adso ptio  d’u e o o ou he de ol ules gazeuses su  des 
su fa es ho og es ais ous avo s fait le hoi  de l’utilise  pou  d te i e  Qmax et L comme vu 

dans la littérature traita t de l’adso ptio  de te sioa tifs (Zhu and Gu 1991; Sánchez-Martín, Dorado 

et al. 2008). Les lignes en pointillé présentées sur la figure 2. 6 correspondent aux résultats de 

modélisation avec Qmax= 3,48x10-4 mol/g et L= 2,02x104 L/mol. Le coefficient de régression r est de 

0,94. Des résultats similaires ont été trouvés dans la littérature avec une illite et un tensioactif de 

bromu e d’a o iu  à 18 a o es o t e 1  pou  le TTAB . (Sánchez-Martín, Dorado et al. 2008) 

Néanmoins, l'adsorption maximale est atteinte en dessous de la CMC pour le tensioactif en C18 alors 

que dans notre cas, l'adsorption maximale correspond à la CMC.  

Nous avo s hoisi d’i te p te  l’isotherme en représentation log-log selon le modèle à 4 régions 

présenté dans le chapitre 1 et détaillé sur la figure 2. 7: 
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Figure 2. 7 : M a is e d’adso ptio  des  te sioa tifs atio i ues su  les pa ti ules d’a gile gati es 

Ces tapes se t aduise t pa  u e va iatio  de la pe te de l'isothe e d'adso ptio  ui ’est 
parfois pas facilement détectable pour les argiles. (Xu and Boyd 1995) Dans notre cas, on peut noter 

que la pente de l'isotherme d'adsorption est forte à faible concentration en TTAB libre avant la CMC 

(1,25 ± 0,2 mmol/L). Cela peut correspondre à une combinaison des étapes d'adsorption I et II par 

l'intermédiaire d'une liaison électrostatique. Au-dessus de la concentration en TTAB libre de 0,06 -

0,07 mmol / L (correspondant à un rapport massique TTAB/illite de 3 à 5%), la pente diminue. Ceci 

o espo d au d ut de l’adso ptio  d’u e se o de ou he de te sioa tif pa  i te a tio  
h d opho e tape III . C’est u  sultat i po ta t pou  la suite de l’ tude a  il do e u e p e i e 
idée du dosage de collecteur à e plo e  pou  e d e h d opho e la su fa e de la pa ti ule d’a gile. 
Dans le cas des terres réelles, il faudra calculer la dose de collecteur relativement au pourcentage 

d’a gile o te ue dans la terre.  

Les données de mesure de la charge de surface par zêtamétrie présentées dans la suite de 

l’ tude se o t ises e  pa all le ave  l’isothe e d’adso ptio . Nous ve o s u’elles appo te t u  
o pl e t d’i fo atio  ui pe et la d li itatio  nette des étapes II et III.  

iii. Résultats pour l’argile illite )5 

U e tude si ilai e a t  e e su  l’a gile illite de g a ulo t ie plus fi e o e I  et 
l'isotherme d'adsorption correspondante est montrée en figure 2. 8 :  
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Figure 2. 8 : Isothe e d’adso ptio  du TTAB su  les a giles illite I  et I  da s l’eau MilliQ o te a t  g/L de CaCl2 

La quantité de TTAB adsorbé pour I5 est rapportée à sa surface spécifique mesurée par BET de 90,9 

m2/g. L’isothe e d’adso ptio  o te ue pou  I  est ide ti ue à elle d’I . Pou  u  dosage e  TTAB 
uivale t, le deg  d’h d opho ie des su fa es se a o pa a le pou  les deu  g a ulo t ies 

d’a gile.  

iv. Lien entre adsorption et surface spécifique 

Les données de surface spécifique des argiles I77 et I5 sont très proches avec respectivement 

95,6 m2/g et 90,9 m2/g. La g a ulo t ie des poud es ’a do  pas jou  su  la su fa e sp ifi ue. 
Cela sig ifie ue la su fa e sp ifi ue est issue e  g a de pa tie de la po osit  i te e de l’a gile. 
L’a al se plus d taill e des do es de BET pe et d’avoi  u e id e de la pa titio  de la su fa e 
selon les tailles de pores. 

 

Figure 2. 9 : Isothe e BET de l’azote des a giles I  et I  
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Les isothe es d’adso ptio  d’azote su  les a giles de g a ulo t ie I  et I  p se t es e  figure 2. 

9 sont très similaires. Elles présentent une allure de type IV selo  la lassifi atio  de l’IUPAC de 1 8  
(Sing, Everett et al. 1985; Rouquerol, Luciani et al. 2003). Ce t pe d’isothe e se a a t ise pa  u e 
pe te fo te au  fai les p essio s elatives o espo da t à la p se e d’u e i opo osit  et la 
p se e e suite d’u  plateau de lo gueu  va ia le ui o espond au remplissage de la 

monocouche. La pente augmente ensuite de nouveau à partir de la pression relative de 0,6 car une 

o o ou he s’est fo e et le e plissage d’u e se o de ou he d ute. Il se produit alors un 

phénomène de condensation capillaire dans la mésoporosité. Une hystérésis est visible lors de la 

d so ptio  a  le ph o e de o de satio  apillai e ’est pas ve si le.  

On peut obtenir des informations sur la distribution de taille des mésopores (17 à 3000 Å) en 

appliquant la méthode BJH (Barrett, Joyner et Halenda). Cette méthode est valable sous condition de 

plusieurs hypothèses. Les pores sont notamment considérés comme indéformables, indépendants, 

ie  d fi is, leu  su fa e est ouilla te et d jà e ouve te d’u e ulti ou he d’azote. (Rouquerol, 

Luciani et al. 2003) Cette thode a pe is de o t e  u’il  a avait  tailles de po es ajo itai es : 

18 Å et 215 Å. Ce résultat est oh e t ave  la litt atu e su  l’illite du Pu . (Alvarez-Puebla, dos 

Santos et al. 2005) La taille de pore la plus petite pourrait o espo d e à l’ a te e t des feuillets 
d’a gile.  

La thode t de De Boe  pe et ua t à elle d’esti e  la surface externe du matériau (surface du 

at iau s’il tait o  po eu  et la su fa e o espo da t à la microporosité (< 20 Å) en calculant 

tHJ, l’ paisseu  de la ou he ulti ol ulai e adso e à pa ti  de l’ uatio  de Ha ki s et Ju a : 

= √ ,, −   (Equation 2. 5) 

Le résultat des calculs par ces 2 méthodes sont présentés dans le tableau 2. 3 : 

Granulométrie Surface spécifique 
totale (BET) 
m2/g 

Surface spécifique 
des mésopores (BJH) 
17 à 3000 Å m2/g 

Surface 
spécifique des 
micropores 
(méthode t) 
m2/g 

Surface 
spécifique 
externe 
(méthode t) 
m2/g 

I5 90,9 64,1 24,3 3,2 
I77 95,6 71,4 19,1 2,9 

 

Tableau 2. 3 : Résultats des calculs des surfaces spécifiques correspondant aux mésopores, micropores et surface externe 
par les méthodes BJH et t 

Ces sultats o t e t ue la su fa e e te e e ep se te u’u e t s fai le f a tio  de la su fa e 
sp ifi ue totale d velopp e pa  l’a gile. Il est do  oh e t d’o te i  des isothe es d’adso ptio  
identiques pour les deux granulométries.  

C. Etude du phénomène d’agrégation de l’argile en présence de 
sels et/ou de TTAB 
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Nous avo s vu da s la pa tie p de te uels taie t les a is es d’adso ptio  du 
te sioa tif atio i ue su  l’a gile et à uel atio assi ue TTAB/illite es diff e tes tapes avaie t 

lieu. Lo s de l’adso ptio , la ha ge su fa i ue de l’a gile est odifi e : elle di i ue lo s u’o  se 
rapproche du point de recouvrement complet des sites anioniques disponibles puis augmente de 

ouveau lo s ue l’adso ptio  pa  les haî es h d opho es d ute. Cette partie vise à étudier 

l’i flue e des sels et du TTAB su  la ha ge de su fa e puis u e des o s ue es de es 
odifi atio s de su fa e: l’agrégation. Nous ve o s e fi  o e t l’ag gatio  joue e suite su  la 

cinétique de sédimentation.   

a. Eléments théoriques  

La litt atu e o e a t l’ tude des ph o es d’ag gatio  des suspe sio s t aite da s 
la majorité des cas des suspensions colloïdales contenant des particules inférieures à 1 µm et qui ne 

sont donc pas soumises à la sédimentation sur les échelles de temps considérées. (Goldberg, Forster 

et al. 1991; Dihang 2007; Barbot, Dussouillez et al. 2010) La loi de Stokes donne un temps de 

s di e tatio  de 1  jou s et de plus de  a s pou  pa ou i  1  pou  u e pa ti ule d’a gile de 
densité 2,8 et de diamètre de 1 µm et 0,1 µm respectivement. Dans le domaine du traitement de 

l’eau, o  cherche généralement à déstabiliser ces particules en modifiant leurs propriétés de surface 

pa  u  t aite e t hi i ue afi  u’elles puisse t e t e  e  o ta t et s’a ole  pou  fo e  des flo s 
et des agrégats capables de sédimenter plus rapidement. 

 On définit par coagulation l’a tio  de eut alisatio  des ha ges de su fa e pa  u  age t 
hi i ue afi  d’att ue  les fo es de pulsio  utuelles e t e les pa ti ules. Le pouvoi  oagula t 

aug e ta t ave  la vale e de l’io  selo  la th o ie de “ hulze-Hardy (Etienne), les espèces 

chimiques les plus couramment employées sont des ions trivalents (ex : hlo u e d’alu i iu  
(Dihang 2007), chlorure de fer et polymères cationiques (Barbot, Dussouillez et al. 2010) . C’est u  
phénomène généralement irréversible. Ensuite, la floculation est l'agglomération de ces particules 

« neutralisées » en micro flocs, puis en flocons volumineux. (Etienne) Les flocs sont généralement 

peu denses et ne sédimentent pas. Des agents floculants peuvent être ajoutés pour favoriser ce 

phénomène (ex : pol es d’a la ides de ha ges va ia les (Healy and La Mer 1964; Dihang 

2007) . Ils se o solide t e suite e  s’ag gea t et o e e t à s di e te  : ’est le phénomène 

d’agrégation. (Dihang 2007)  

Interactions particule/ions en solution 

Co e e pli u  au hapit e 1, les a giles so t des pa ti ules pou vues d’u e ha ge gative 
intrinsèque en raison de substitutions iso morphiques au sein de leur structure. A pH neutre dans 

l’eau, les fo tio s h d o le situ es au  e t it s des feuillets so t elles aussi ha g es 
négativement. (Tombácz and Szekeres 2006) On observe en solution aqueuse contenant des ions un 

arrangement bien spécifique décrit par le modèle de double couche électrique ou de Stern-Gouy-

Chapman et représenté en figure 2. 10 :  



Chapitre 2 : Etude des caractéristiques des suspensions d’argile en présence de sels et de tensioactifs  
 

 

~ 74 ~ 
 

 

Figure 2. 10 : Evolution du potentiel électrique en fonction de la distance à la particule selon le modèle de la double 
couche électrique- Cas d’u e pa ti ule ha g e gati e e t 

La première couche appelée couche de Nernst est rigide et liée à la particule. Les contre ions, 

hydratés ou non, sont adsorbés à la surface de la particule. Son épaisseur est faible et proche de celle 

des contre ions hydratés. La charge de surface de la particule est fortement influencée par la nature 

et la vale e des io s adso s. U e loi d’a tio  de asse d it l’adso ptio  de es io s dits 
« déterminants pour le potentiel ».  On peut théoriquement calculer la charge de surface connaissant 

les o sta tes d’ uili e d’adso ptio , les o e t atio s e  sels et le o e de sites su fa i ues.  

La couche diffuse de Gouy est plus épaisse et composée de contre ions et de co-ions. La distribution 

des ions est déterminée par les interactions électrostatiques avec la surface de la particule et des 

ph o es de diffusio  agitatio  the i ue . L’ uili e ave  la solutio  te d à se ta li  da s 
ette ou he. L’ volutio  du pote tiel ϕ avec la distance d dans la couche diffuse de Stern-Gouy-

Chap a  suit u e loi de t pe e po e tielle pou  le as d’u e su fa e pla e : � = � −  (Equation 2. 6) 

Avec � , le potentiel de la surface de la particules et �, l’i ve se de longueur de Debye définit 

o e ta t l’ paisseu  de la dou le ou he de Stern-Gouy-Chapman et se calculant selon 

l’ uatio  suiva te : 

− = √  (Equation 2. 7) 

Avec 0 et r la pe ittivit  du vide et la pe ittivit  elative de l’eau, kB, la constante de Boltzmann, 

T, la te p atu e, e, la ha ge de l’ le t o , NA, le o e d’Avogad o et Fi, la force ionique de la 

solution.  

-1 est donc uniquement dépendant des propriétés de la solution et correspond à la portée des forces 

électrostatiques qui seront décrites par la suite. (Tourbin 2006) Pa  ailleu s, o  voit ue l’ paisseu  
de la couche diffuse diminue lorsque la force ionique Fi aug e te. C’est le ph o e de 
compression de la double couche.  

On appelle pla  e t ieu  d’Hel holtz ou plan de cisaillement la frontière entre ions qui suivent la 

pa ti ule lo s d’u  d pla e e t i pos  et eu  ui vo t este  e  solutio . Il se situe 
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approximativement à la frontière entre les couches de Nernst et de Gouy. Le potentiel électrique de 

ce plan est mesurable expérimentalement et est appelé potentiel zêta. (Dihang 2007) Le potentiel 

zêta ne représente pas la charge de surface réelle de la particule mais reste néanmoins une 

information indispensable pour anticiper les phénomènes de floculation et sédimentation en 

présence de concentrations variables en sels et en tensioactif.  

La théorie DLVO t aduit l’ uili e e t e les fo es le t ostati ues et de Va  De  Waals do t les 
définitions sont détaillées en annexe 2.3) en fonction de la distance entre des particules sphériques 

et monodisperses. Elle a été développée à partir des travaux de Derjaguin et Landau (Derjaguin and 

Landau 1941)et de Verwey et Overbeek (Verwey and Overbeek 1948).  

b. Détermination du point de neutralisation du potentiel zêta en 

présence de sels et de TTAB 

 Nous allons maintenant présenter les deux techniques complémentaires utilisées pour 

d te i e  l’ volutio  du pote tiel z ta des a giles e  fo tio  du atio TTAB/illite, du pH et de la 
concentration en sels. 

i. Présentation des deux techniques et méthode : Electrophorèse et 

potentiel de courant  

Deux techniques de mesures ont été combinées afin des données de potentiel zêta sur une 

ajo it  de la dist i utio  de taille de pa ti ules des ha tillo s d’a gile : 

 Mesure par électrophorèse pour la fraction colloïdale 

L’ le t opho se est desti e à l’a al se du pote tiel z ta de la fraction colloïdale (< 1 µm). 

Principe : 

L’appa eil utilis  pou  es esu es est le )etasize  Na o )“ de Malve  et les ellules so t de 
t pe apillai e pli  de f e e DT“ 1 1 et 1  de Malve . L’ le t opho se o siste à appli ue  
un champ électrique à la suspension colloïdale. Les particules chargées se déplacent alors en 

di e tio  de l’ le t ode de ha ge oppos e. Leu  vitesse de d pla e e t attei t u e valeu  a i ale 
notée Ue en raison des forces de frottement liées à la viscosité du fluide. Cette vitesse est appelée 

mobilité électrophorétique et se esu e pa  v lo i t ie lase  p i ipe de l’effet Dopple .  
L’ uatio  de He  pe et e suite de elie  la vitesse au pote tiel z ta : = µ  (Equation 2. 8) 

Avec , la permittivité relative du milieu, � , la fonction de Henry et µ , la viscosité du milieu. La 

valeur de � , la fonction de Henry est généralement fixée à 1,5 dans le cas des milieux aqueux à 

concentration modérée en électrolyte (< 10-3 M). Cette approximation est appelée approximation de 

Smoluchowski et est valable pour des particules supérieures à 0,2 µm. Dans le cas des petites 

particules inférieures à 0,2 µm et des milieux non aqueux, on utilise l’app o i atio  de Hu kel ave  �  fixé à 1. (Malvern 2013) 

 Méthode : 
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Des suspe sio s à  g/L d’a gile I  da s l’eau Milli Q additiv e de ua tit s va ia les de 
CaCl2 ou de KCl et/ou de quantités données de TTAB pour balayer un ratio massique TTAB/illite allant 

de 0 à 7% sont préparées. Le pH a été ajusté entre 2 et 10 par ajout de solutions de soude et/ou 

d’a ide hlo h d i ue da s le as d’u e s ie d’essais. U e o e t atio  e  a gile lev e est 
nécessaire pour garantir une concentration en colloïdes suffisante dans le surnageant. Les 

suspensions sont agitées pendant 24h pou  ue l’adso ptio  atteig e so  uili e puis so t laiss es 
au repos pour sédimentation pendant 24h. Le surnageant est analysé par électrophorèse. La mesure 

est répétée 3 fois.  

Les glages d taill s de l’appa eil so t p se t s en annexe 2.4. 

 Mesure par potentiel de courant pour la fraction non colloïdale  

 L’a al se pa  pote tiel de ou a t va ua t à elle pe ett e d’a al se  des pa ti ules de 
taille micrométrique (> 12-25 µm).  

Principe : 

L’appa eil utilis  pou  les essais est le Magendans SZP 06 de Mütek. A l’aide d’u e po pe, 
l’appa eil aspi e la suspe sio  à t ave s u  filt e ui va pi ge  les pa ti ules ais pas leu s o t e-

ions. On peut alors mesurer un courant Istr ui est g  pa  le isaille e t du uage d’io s des 
pa ti ules pi g es à l’aide de  le t odes. L’espa e e t e les deu  le t odes est de di e sio  
o ue et appel  apillai e. La po pe effe tue des pulsatio s d’i te sit  o ue ΔP pe etta t de 
alise  plusieu s esu es. L’ uatio  suiva te, dite de Helmholtz-Smoluchowski, permet ensuite 

d’e  d dui e le pote tiel z ta  (Delgado, González-Caballero et al. 2005): 

= − µ  
∆

 (Equation 2. 9) 

Avec , la permittivité relative du liquide (sans unité), , la permittivité électrique du vide (F.m-1), a 

et L, la rayon et la longueur du capillaire (m) et µ , la viscosité dynamique du liquide (kg·m−1·s−1).  

Cet appa eil est desti  à l’a al se du pote tiel des pa ti ules micrométriques car les particules 

colloïdales nanométriques ne sont pas retenues par le filtre comme présenté en figure 2. 11. Il 

permet de travailler sur des suspe sio s ha g es e  a gile > , % . Il est do  possi le d’a al se  
di e te e t les suspe sio s p pa es pou  les flottatio s jus u’à %.  
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Figure 2. 11 : Schémas de principe du zêtamètre Mütek (issus du site web http://www.spectris.com.cn) 

        Méthode : 

Cette te h i ue a t  e plo e u i ue e t pou  l’a al se de suspe sio s o e t es de 
flottatio  pou  value  l’i flue e de l’ajout de TTAB.  

Des suspensions à 50 g/L et à  g/L d’a gile I  da s l’eau Milli Q additiv e de  g/L de 
CaCl2 et contenant des quantités données de TTAB sont préparées. Les suspensions sont agitées 

pendant 24h puis sont analysées telles quelles. Un filtre en papier de porosité 12-   de t pe 
Whatmann 589/1 est ajouté en complément de la grille et bloque le passage des grosses particules 

pour permettre le cisaillement du nuage de cations du zêtamètre Mütek. Les particules analysées ont 

donc un diamètre supérieur à 12-25 µm. La mesure est répétée 3 fois. Ce protocole a été appliqué 

uniquement sur I77.  

ii. Résultats 

 Influence du TTAB 

La taille des particules présentes en suspension après 24 h de sédimentation dans le cas de 

l’électrophorèse a été déterminée par diffusion dynamique de la lumière et a donné une moyenne Z 

dia t e h d od a i ue des pa ti ules o e  su  l’i te sit  du sig al lu i eu  de 0,8 µm 

pour le cas le plus défavorable de la sédimentation en absence de TTAB. On se situe donc bien dans 

le domaine de taille des colloïdes adapté pou  l’ le t opho se.  

 

Figure 2. 12 : Mesures de potentiel zêta sur illite I77 par électrophorèse (Nano ZS) et potentiel de courant (Mütek) dans 
l’eau MilliQ a e   g/L et à pH  

 En figure 2. 12 so t p se t s les sultats des esu es de pote tiel z ta su  l’illite I  pa  les 
2 techniques. Le potentiel zêta est négatif comme attendu en absence de TTAB avec une valeur 

autour de -20 mV proche des valeurs rencontrées dans la littérature. (Hussain, Demirci et al. 1996) 

Cela signifie que la suspension est potentiellement instable. Il est en effet empiriquement connu 

u’u e suspe sio  est i sta le lo s ue le potentiel zêta des particules est compris entre - 30 et + 30 

mV. (Schramm 2006) Le pote tiel aug e te e suite et s’i ve se au atio TTAB/illite de 3,5% pour les 
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 s ies d’essais. Cette valeu  o espo d à la f o ti e e t e les tapes d’adso ptio  II et III vues en 

figure 2. 7. Les sites dispo i les ha g s gative e t o t t  o up s pa  le TTAB et l’adso ptio  
par les chaînes hydrophobes débute. Le potentiel devient alors positif. Une étude semblable menée 

su  l’a gile I5 donne des résultats similaires.  

 Les 2 techniques utilisées pour déterminer le potentiel zêta donnent des résultats 

o o da ts à  g/L d’I . Les p op i t s d’adso ptio  des  lasses granulométriques sont donc 

t s si ilai es. Cepe da t, la s ie alis e à  g/L d’I  pa  pote tiel de ou a t diff e l g e e t 
de celle à 50 g/L lorsque le ratio TTAB/illite est faible. Cette différence pourrait être liée au fait que 

les phénomènes d’adso ptio  so t oi s favo is s e  ilieu dilu  e  a gile et e  TTAB.  

 Le ratio TTAB/illite de 3,5% correspondant à la neutralisation a été comparé à la capacité 

d’ ha ge atio i ue CEC  de l’a gile do e da s la litt atu e selo  le al ul suiva t: 

Pou  1 g d’illite à l’ le t o eut alit  : atio de , % de TTAB a so   0,035g / g 

                                                                                                                                     = 1,04 x 10-4 mol/g 

                                                                                                                                     = 1,04 x 10-2 mol/100 g 

                                                                                                                                     CEC = 10,4 meq/100 g 

Les valeurs trouvées dans la littérature sont: 12,7 meq/100  g (Poinssot, Baeyens et al. 1999) and 15 

meq/100 g  (Sánchez-Martín, Dorado et al. 2008) pou  l’illite. La valeu  t ouv e est do  du e 
ordre de grandeur.  

 Influence du pH 

La concentration en sels pour cette série a été fixée à 5x10-3 ol/L de KCl. L’o je tif de et 
ajout de sel est de o pe se  la fo e io i ue g e lo s de l’ajout d’a ide ou de ase et d’assu e  
la concentration en sels minimale n essai e à la esu e lo s ue le pH ’a pas t  ajust . Cette 

ua tit  de KCl uivaut à  fois la fo e io i ue g e pa  l’a ide à pH .  

 

Figure 2. 13 : Influence du pH su  le pote tiel z ta d’I  pa  le t opho se à -3 M de KCl 

 En figure 2. 13, o  el ve ue le pH d’i ve sio  de ha ge de l’illite I  est t s as, autou  de 
2 et 3. Cette valeur, appelée point isoélectrique, est cohérente avec les données de la littérature (pH 

3,2 (Zhao, Zhong et al. 2007)). Certaines études de la littérature montrent que les mesures de 
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potentiel zêta par électrophorèse et potentiel de courant peuvent parfois donner des résultats 

erronés dans le cas de particules non sphériques car la mesure est basée sur l’a al se du 
déplacement de particules. Un facteur de forme élevé peut potentiellement ralentir la particule. Il 

est alors conseillé de réaliser des dosages potentiométriques en parallèle qui sont basés uniquement 

su  l’ ha ge d’io s et ui so t i d pe dant de la forme des particules pour déterminer le point de 

charge nulle. (Ndlovu, Becker et al. 2011) La comparaison du point isoélectrique et du point de 

ha ge ulle t aduit l’isot opie du at iau. Le at iau est dit isot ope lo s u’ils so t ide ti ues. 
Les charges portées par les surfaces planes et les surfaces des extrémités des feuillets sont alors 

proches.  

La d te i atio  du poi t de ha ge ulle de l’illite ’a pas t  effe tu e da s ot e as ais la 
bonne concorda e e t e les sultats o te us su  l’adso ptio  du TTAB pa  z ta t ie et dosage 
tensiométrique montre que les mesures de potentiel zêta ont fonctionné correctement.  

 Influence des sels (CaCl2 et KCl) 

En figure 2. 14 sont représentés les résultats obtenus pour les mesures de potentiel zêta de 

la f a tio  olloïdale de suspe sio s d’a gile I  e  fo tio  des o e t atio s e  sels KCl et CaCl2 

au pH naturel de la suspension de 8.  

 

Figure 2. 14 : Influence de la concentration en sels KCl et CaCl2 sur le potentiel zêta et la sédimentation des colloïdes par 
électrophorèse 

On voit ici, comme évoqué précédemment, que le potentiel zêta est sensible à la 

concentration en sels et à la nature du cation employé. Il tend à augmenter avec la concentration en 

sels pour le sel divalent CaCl2 particulièrement en raison de la compression de la double couche. La 

relation de Schulze-Hardy montre e  effet u’u e o p essio  de la dou le ou he κ−  se produit 

lorsque la valence Z et la concentration en électrolytes c augmentent (Hunter 2013):  

− = /   (Equation 2. 10) 

Pa  ailleu s, au sei  d’u e famille de cations de même valence, la nature du cation joue aussi sur κ−  

pa  odifi atio  de l’ paisseu  de la ou he de “te . Les cations peu hydratés comme le césium 

sont plus fortement adsorbés sur la particule que les ions hydratés comme le lithium et donneront 
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des potentiels zêtas plus élevés (plus proches de 0). La atu e de l’anion peut aussi modifier le 

potentiel zêta. Ainsi il a été montré que les anions chlorure ont tendance à donner des potentiels 

zêta plus négatifs que les anions nitrate et acétate en raison de leur faible rayon atomique qui leur 

pe et de s’app o he  eau oup plus de la su fa e de la pa ti ule. (ζalçı ka a a d Güle  1 )  

On définit par concentration critique de coagulation (CCC) la concentration en sels minimale à partir 

de la uelle les pa ti ules o e e t à s’ag ge  apide e t. La a i e d’ e gie pote tielle  
entre forces interparticulaires attractives et répulsives est alors dépassée. (Tourbin 2006) La CCC est 

une donnée caractéristique de la nature des particules et du sel présent en solution. Lors de ces 

essais, nous avons observé visuellement le passage d’u e suspe sio  olloïdale t ou le à u e 
suspension limpide entre les concentrations en sels de 5,3 x 10-4M et 9,6 x 10-4M pour CaCl2 et entre 

1,3 x 10-3 et 2,8 x 10-3 M pour KCl. Une étude parue en 2012 emploie la diffusion dynamique de la 

lumière pou  suiv e les volutio s de taille des ag gats de olloïdes d’a gile illite. (Jiang, Séquaris et 

al. 2012) Une concentration critique de coagulation de 2,8 x 10-3 M est alors mesurée pour CaCl2 au 

pH de 8,5 et correspond à une valeur de potentiel zêta de -23 mV. Les observations visuelles et ces 

sultats so t do  d’u  o d e de g a deu  p o he. Pou  KCl, u e aut e tude do e u e CCC de 20,2 

x 10-2 M à pH 10. Cette valeur est donc légèrement supérieure à la fourchette estimée ici. (Novich 

and Ring 1984) 

iii. Conclusion  

Lo s de ette tude ous avo s o t  ue l’a gile illite présente des propriétés de surface 

homogènes entre sa fraction colloïdale analysée par électrophorèse et sa fraction micrométrique 

analysée par potentiel de courant. Le point de neutralisation de la surface correspond au ratio 

TTAB/illite de 3,5% qui est le poi t de f o ti e e t e les tapes d’adso ptio  II et III pa  i te a tio  
le t ostati ue et h d opho e espe tive e t. La apa it  d’ ha ge atio i ue de l’a gile  a pu 

être calculée à partir de ce résultat et correspond aux valeurs données par la littérature (10,4 

meq/100 g). Le pH est aussi une variable déterminante pour le potentiel de surface. Enfin, nous 

avons vu que la concentration en sels en suspension ainsi que leur nature (valence, degré 

d’h d atatio  i fluait aussi eau oup su  le o po te e t de l’a gile. La concentration de 

coagulation critique de l’a gile e  p se e de CaCl2 et de KCl a pu être estimée (entre  5,3 x 10-4M et 

9,6 x 10-4M pour CaCl2) à pa ti  d’o se vatio s visuelles et est oh e te ave  les do es de la 
litt atu e. L’a al se pa  diffusio  d a i ue de la lu i e est p se t e da s la litt atu e o e 
un moyen efficace pour la déterminer en mesurant la taille des agrégats. Cependant, cette technique 

est appli a le u i ue e t su  la f a tio  olloïdale et ous avo s do  he h  d’aut es te h i ues 
plus ep se tatives de l’e se le de la dist i utio  g a ulo t i ue de l’a gile pou  tudie  
l’ag gatio .  

Dans le cas des essais de flottation en eau industrielle simulée, nous nous situerons donc au-

dessus de la concentration de coagulation critique liée au calcium car la concentration sera de 

2,25x10-3 M  g/L . La f a tio  olloïdale de l’a gile se a do  à l’ tat oagul . De plus, la 

ua tit  de TTAB dev a t e p o he du poi t de eut alisatio  pou  ue le deg  d’h d opho ie des 
pa ti ules soit suffisa t. L’ag gatio  des pa ti ules se a do  a u e et les is ues de 
sédimentation seront élevés comme on le verra par la suite.  
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c. Mesure de l’agrégation en milieu dilué et limites des techniques 
employées  

 Les deux techniques qui ont été sélectionnées pour cette étude sont la granulométrie laser et 

l’a al se d’i age. Nous allo s voi  da s ette pa tie uels o t t  les appo ts de hacune sur 

l’ag gatio  e  p se e de sel et de TTAB.   

i. Par granulométrie laser 

 Principe et méthode 

Principe : 

 Lo s u’u  fais eau lu i eu  incident est dirigé sur un objet, il subit des modifications qui 

vo t d pe d e de sa lo gueu  d’o de  mais aussi des p op i t s opti ues de l’o jet et du ilieu 
continu environnant (indices de réfraction). Une partie du faisceau est absorbée pa  l’o jet alo s 

u’u e aut e pa tie est diffusée. En sortie, on a alors une multitude de faisceaux dirigés dans de 

diverses di e tio s et d’i te sit  glo ale att u e.  

Da s u e suspe sio , le o e d’o jets diffuseu s est i po ta t. “i la o e t atio  est lev e, es 
o jets vo t joue  le ôle de sou es se o dai es pou  leu s voisi s et u  ph o e d’i te f e e 
entre les faisceaux diffusés se produit alors. On parle de diffusion multiple. Les équations de 

Maxwell d ive t l’i te a tio  d’u e o de i ide te ave  u e pa ti ule sphérique, homogène, non-

magnétique et isotrope de diamètre d dans un milieu non-absorbant. Leur résolution permet de 

d te i e  l’i te sit  diffus e da s toutes les di e tio s.  

La théorie de Mie propose une solution analytique des équations de Maxwell dans le cas de la 

diffusio  lasti ue sa s ha ge e t de lo gueu  d’o de . Elle est vala le pou  u e pa ti ule 
sph i ue uelle ue soit sa taille. Cepe da t, l’o d e de g a deu  de la lo gueu  d’o de du rayon 

incident doit être proche des dimensions de la particule. Pour appliquer ce modèle, il est nécessaire 

de connaître les indices de réfraction complexes du matériau et du milieu continu. Cette théorie est 

bien adaptée au cas des particules allant du micron à 500 µm et fonctionne en diffusion simple 

lorsque la concentration en particules est faible.  

L’approximation de Fraunhofer est u  ode de al ul si plifi  ui est as  su  l’h poth se ue 
l’i te sit  diffus e est esse tielle e t di ig e ve s l’ava t, o e da s le od le de diff a tio  pa  
u e fe te. La diffusio  de la lu i e est alo s d ite pa  les lois de l’opti ue g o t i ue et la 
pa ti ule est o sid e o e u  dis ue opa ue. Les va iatio s a gulai es d’i te sit  diffus e ID(θ) 

correspondant aux figures de diffraction sont décrites par la formule suivante : 

(θ)=
⁄ �⁄�   (Equation 2. 11) 

Avec dP le diamètre de la particule et Jl la fonction de Bessel du premier ordre.  

Le modèle de Fraunhofer est adapté lorsque les indices de réfractions sont inconnus et que les 

particules sont de taille importante (>10-20 ). (Tourbin 2006) 
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“o  utilisatio  est a oi s possi le lo s ue le appo t de l’i di e de f a tio  de la pa ti ule su  
celui du milieu est supérieur à 1,1 (norme ISO 13320-1 . C’est le as pou  l’a gile illite 1, /1, = 
1,1  ave  les valeu s d’i di es de f a tio  dispo i les da s la ase de do e du g a ulo t e 
CILA“. Nous avo s epe da t p f  utilise  le od le de Mie pou  l’ tude g a ulo t i ue 
suivante car il est mieux adapté aux fines particules.  

Les résultats de granulométrie laser sont présentés en distribution par classes relativement au 

volume des particules considérées comme des sphères. On appelle D50 la valeur de diamètre 

médiane qui distribue la distribution en 2 groupes de volumes équivalents.   

Méthode :  

 L de suspe sio  d’a gile I  à 1 g/L so t p pa s da s l’eau MilliQ additiv e ou o  de 
TTAB et de CaCl2. Cette o e t atio  e  a gile o espo d à u  tau  d’o s u atio  de 1  à % 
conforme aux spécifications du granulomètre laser CILAS 1090. La suspension est placée sous 

agitation magnétique pendant 10 min puis est ensuite introduite directement dans la cuve 

d’ali e tatio  du g a ulo t e. Des ult aso s so t appli u s ava t et pe da t l’a alyse 

granulométrique. La détermination de la durée de ces ultrasons sera présentée ci-après. 

 Influence des ultrasons sur la granulométrie 

L’i pa t de la du e des ult aso s appli u s à l’ ha tillo  ava t et pe da t l’a al se a t  
étudié afin de choisir les conditions les plus répétables possibles pour la suite des essais. La puissance 

des ultrasons était fixée à 50 W pour cette étude.  

Des suspe sio s f aî hes d’a gile I  da s l’eau Milli Q additiv e de  g/L de CaCl2 ont 

été préparées pour chaque point.  
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(b) 

Figure 2. 15 : a  I flue e de la du e des ult aso s su  la D  de l’a gile I  da s l’eau MilliQ +  g/L CaCl2 (b) 
Dist i utio  g a ulo t i ue ap s  et  i  d’ult aso s 

 O  voit i i ue l’i pa t des ult asons est important sur les 2 premières minutes avec une D50 

ui hute de  à e vi o  1  µ . Nous avo s s le tio  pou  la suite de l’ tude u e du e 
d’ult aso s de 3 min dont  1 min avant analyse et 2 min pendant. En figure 2. 15 (b), on voit que les 

ultrasons dégradent la classe à 30 µm au profit des classes fines à 3 et 0,5 µm. Un résultat similaire a 

t  o se v  e  p se e d’u  atio de , % de TTAB/illite.  

 En présence de CaCl2 

Des quantités variables de CaCl2 ont été ajoutées afin de détecter une éventuelle agrégation.  

 

Figure 2. 16 : Dist i utio s g a ulo t i ues o te ues pou  I  da s l’eau MilliQ et des o e t atio s ariables de CaCl2 

En figure 2. 16 so t p se t s les sultats pou  l’ tude de l’i flue e de la o e t atio  e  CaCl2 

su  l’ag gatio  des pa ti ules. O  voit i i ue le ph o e d’ag gatio  ’est uasi e t pas 
d te ta le o t ai e e t à e u’o  a pu o se ve  da s le pa ag aphe p de t su  l’ag gatio  e  
phase colloïdale. On observe une légère diminution de la fraction à 3 µm au profit des fractions entre 

10 et 70 µm. Il ne serait pas possible de déterminer une concentration de coagulation critique à 

partir de cette étude.   
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Deu  h poth ses so t ava es pou  e pli ue  ette a se e d’ag gatio  f a he. Tout d’a o d, les 
ultrasons pourraient avoir désagrégé les particules qui sont liées lors de la coagulation par des 

interactions de faible intensité de type Van der Waals. Pour vérifier cette hypothèse, nous avons 

e plo  u  p oto ole diff e t ui a o sist  tout d’a o d à p pa e  u e suspe sio  d’a gile sans 

CaCl2 maintenue sous agitation pendant 10 min avant introduction dans le circuit du granulométre où 

elle a été soumise à une première analyse sous ultrasons (3 min). Cette étape a pu garantir une 

o e dispe sio . Des ajouts su essifs d’u e solution concentrée de CaCl2 ont ensuite été réalisés 

di e te e t da s le g a ulo t e sous agitatio  et i ulatio . L’a al se g a ulo t i ue a t  
la e 1  i  ap s ha ue ajout sa s e plo e  d’ult aso s. 

(a) 

(b) 

Figure 2. 17 : I flue e d’ajouts dos s de CaCl2 sa s ult aso s su  la g a ulo t ie d’I  da s l’eau MilliQ a  D  e  
fonction de la concentration en CaCl2 (b) Exemple de distributions de taille pour 3 concentrations 

 Lors de cette étude en figure 2. 17, nous avons noté que la D50 chute légèrement de 10,9 à 10,4 µm 

jus u à ,   1 -2 mol/L puis effectue une remontée à partir de 3,8 x 10-2 ol/L jus u’à 1 ,  µ . Elle 
ne présente donc pas de hausse comme espéré autour de la CCC. L’ volutio  des de sit s de 
dist i utio  va epe da t plus da s le se s de l’ag gatio . O  o se ve u  l ge  paule e t autou  
de 70-80 µm lorsque la concentration en CaCl2 augmente au dépend de la fraction à 10-20 µm. Une 

agrégation est donc bien observée dans ce protocole alternatif mais cela ne permet pas non plus de 

déterminer la CCC.  

Les diff e es o se v es e t e les  s ies d’essais su  f a tio  olloïdale et suspe sio  dilu e 
pou aie t s’e pli ue  pa  u e se onde hypothèse: les différences de concentration en argile. En 
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effet, lo s de l’ tude des olloïdes, le ilieu tait o e t  à  g/L o t e 1 g/L pou  le as de 
l’ tude pa  g a ulo t ie lase . Les o se vatio s visuelles des suspe sio s o e t es o t ontré 

ue des flo s de taille uasi e t illi t i ues taie t visi les lo s u’o  ajoutait du CaCl2.  

La littérature (Tourbin 2006) su  les a is es d’ag gatio  d it  o t i utio s p i ipales à 
l’ag gatio  : 

- Le ouve e t o ie  ui o duit à l’ag gatio  p i i ti ue  
- Le ouve e t du fluide ui o duit à l’ag gatio  o tho i ti ue 

- La sédimentation différentielle 

La probabilité de réalisation de ces trois mécanismes est proportionnelle à la densité de particules en 

suspension et donc à la concentration.  

Da s le as des suspe sio s agit es, les  o t i utio s so t o u e tes ais l’ag gation 

orthocinétique est généralement dominante. Elle permet de former des agrégats de façon rapide 

o t ai e e t à l’ag gatio  p i i ti ue.  

Par ailleurs, la taille des agrégats est généralement limitée par un équilibre se crée entre formation 

et fragmentation. (Thill 1999) Ainsi, Serra et al. distinguent deux régimes différents selon la 

concentration en particules. A faible concentration, la taille des agrégats dépend uniquement du 

isaille e t alo s u’à fo te o e t atio  elle d pe d aussi de la o e t atio  e  pa ti ules. (Serra, 

Colomier et al. 1997) 

Le cisaillement est donc peut être aussi une cause de la faible agrégation observée dans le 

g a ulo t e lase . E  effet, l’agitatio  est i dispe sa le pou  vite  la s di e tatio  du s st e de 
suspension diluée alors que le système colloïdal analysé en zêtamétrie est laissé au repos.   

Da s le as des essais de flottatio , ous se o s e  ilieu o e t  do  l’ag gatio  d pe d a à la 
fois du cisaillement et de la concentration en particules.  

 En présence de TTAB 

U e tude si ilai e a t  e e pou  value  l’effet du TTAB su  l’ag gatio  d’I  da s l’eau MilliQ 
contenant 250 mg/L de CaCl2.  
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Figure 2. 18 : Etude de l’i flue e du atio TTAB/illite su  l’ag gatio  de l’illite I  da s l’eau Milli Q o te a t  g/l 
de CaCl2 – En haut : Données brutes, en bas : données déconvoluées 

Contrairement à ce qui a été observé en présence de CaCl2, on observe ici, en figure 2. 18, une 

ag gatio  p og essive des pa ti ules d’a gile e t e les atios assi ues TTAB/illite de  à ,  - 4,0%. 

L’ paule e t situ  à  µ  da s la ep se tatio  ute se duit au p ofit du pi  à -30 µm. Cela 

correspond à un décalage de 8 vers 13 µm en version déconvoluée pour le pic des faibles diamètres 

au p ofit de l’aug e tatio  e  i te sit  du pi  à  - 35 µm. Au-delà de 3,5 - 4,0%, la taille des 

ag gats ’ volue plus alo s u’o  dev ait o se ve  u e d g adation progressive des agrégats selon 

les analyses de potentiel zêta car la charge de surface devient positive au-delà de 3,5%. Nous verrons 

pa  la suite u’i i aussi u  o po te e t ie  diff e t a t  o se v  à fo te o e t atio  e  a gile.  
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Figure 2. 19 : Etude de l’i flue e du atio TTAB/illite su  l’ag gatio  de l’illite I  da s l’eau Milli Q o te a t  g/l 
de CaCl2  

En figure 2. 19 so t p se t s les sultats d’u e tude si ilai e su  I . O  voit ue l’ag gatio  est à 
peine visible avec une légère réduction de la classe à 0,8 µm au profit de celle à 3 µm. La 

représentation en volume des données pourrait être en cause car les très fines particules de volume 

réduit sont beaucoup moins visibles.  

D’u e faço  g ale, il a do  t  o t  ue les ag gats fo s pa  ajouts de TTAB taie t plus 

stables que ceux formés à partir de CaCl2 car ils ont pu être observés dans le cad e de l’a al se pa  
g a ulo t i ue lase  ui o p e d du isaille e t et des ult aso s. C’est u  sultat ui est d it 
da s la litt atu e où l’o  a o pa  la sta ilit  de flo s de e to ites fo s à pa ti  de sels ou de 
polyamines cationiques. Il se produirait un pontage par les chaînes hydrophobes du tensioactif qui 

o t i ue ait à la sta ilit  de l’ag gat. (Barbot, Dussouillez et al. 2010)  

ii. Par granulométrie par analyse d’image FP)A  

L’a al se pa  g a ulo t ie lase  est fia le, ep odu ti le et adapt e à l’a al se d’u e la ge 
gamme de particules. Cependant, nous avons vu que les modes de calcul des modèles de Mie et 

F au hofe  so t as s su  l’h poth se ue les pa ti ules so t sph i ues. L’i po ta t isaille e t du 
s st e d’agitatio  du i uit et des ult aso s a aussi g  l’ tude de  l’ag gatio  des pa ti ules.  

Da s ette pa tie, ous allo s a o de  l’ tude de l’i flue e du TTAB su  l’ag gatio  pa  u e 
aut e te h i ue d’a al se appelé FPIA (Flow Particle Image Analyzer). Cette technique fonctionne 

pa  a al se d’i age su  la plage de taille ,8 à  µ  et va pe ett e de suiv e l’ag gatio  et 
l’ volutio  de la i ula it  des pa ti ules d’a gile lo s de l’ajout de TTAB.  

 Principe 

L’ ha tillo  est i t oduit sous fo e de suspe sio  et i o po  à u  flu  de solva t 
(méthanol, éthanol, isopropanol, solution d'éthylène glycol (25 %)) qui va former une gaine autour 

du flu  d’ ha tillo  appel e a alisatio  h d od a i ue. Cette gaine de solvant se resserre 

e suite afi  d’o te i  u e o o ou he aplatie de suspe sio  de pa ti ules ui est alo s p ise e  
photo par une caméra CCD à une fréquence de 60 images par seconde. Ce dispositif permet le 

positionnement des particules dans le pla  fo al de l’appa eil photo ui est u i de diff e tes 
lentilles à adapter selon les tailles de particules à mesurer.  

L’appa eil olle te les i ages, d fi it u  cercle équivalent pour chaque particule et recalcule 

à partir des dimensions de celui-ci des distributions granulométriques en nombre, en volume et en 

surface. La circularité, définie comme la circonférence du cercle équivalent à la particule divisé par le 

p i t e de l’ai e p ojet e de la pa ti ule, est aussi do e pa  l’appa eil. Les sultats sont 

présentés en diamètre médian en nombre et circularité médiane en nombre.  

 Méthode 

 Le protocole de préparation est similaire à celui employé en granulométrie laser avec une 

o e t atio  e  a gile I  de 1 g/L da s l’eau MilliQ o te a t  g/L de CaCl2. Des ratios 

massiques variables de TTAB/illite sont testés. Seuls quelques millilitres de suspension sont 

essai es à l’a al se. Les le tilles s le tio es pou  l’ tude so t les le tilles LPF adapt e au  
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particules de taille allant de 8 à 160 µm et HPF pour les particules entre 0,8 et 40 µm. Elles apportent 

donc des informations complémentaires. La limite de détection pour le traitement des images est 

fixée à 0,7 µm pour 2 pixels.  

 Le g a ulo t e FPIA utilis  pou  l’ tude est le “ s e   de Malvern disponible au 

Centre Technique du Papier de Grenoble.  

 Résultats 

En figure 2. 20 sont présentés les résultats de mesure de D50 et de circularité. Le nombre de 

particules analysées est de 6700 à 10000 environ pour chaque point en LPF et 2000 à 5000 en HPF. 

On observe pour la lentille LPF en figure 2. 20 (a) que la D50 augmente localement autour du ratio 

TTAB/illite de 3- %, e ui pou ait o espo d e à l’ag gatio  des pa ti ules. La D  di i ue 
e suite et et ouve sa valeu  i itiale de 1  µ . Il pou ait s’agi  u e dispe sio  des ag gats ui 

’avait pas pu être observée en granulométrie laser. La circularité est autour de 0,9. Elle ne diminue 

que très légèrement dans la zone à 3-4% et reste basse ensuite. Pour la lentille HPF en figure 2. 20 (b) 

ui est desti e à l’a al se des fi es pa ti ules, o  o se ve u e D  eau oup plus fai le u’e  HPF 
car les fines particules ont été prises en compte. Ces particules font chuter la D50 car elles sont en 

nombre important par rapport aux grosses particules. La D50 reste néanmoins stable sur toute la 

plage de ratio TTAB/illite testés. Une éventuelle variation a peut-être été écrantée par le grand 

nombre de fines particules. Cependant, la circularité augmente légèrement et plus spécialement 

dans la zone autour du ratio 3,5% de TTAB/illite.    
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Figure 2. 20 : D  et i ula it  des pa ti ules d’I  e  fo tio  du atio TTAB/illite da s l’eau MilliQ +  g/L de CaCl2 –
(a) lentille LPF (b) lentille HPF 

Cette étude confirme que la forme des particules même agrégées reste proche de la forme sphérique 

et que le modèle de Mie peut être employé pour toute la plage de diamètres. 

iii. Conclusion 

 Deu  te h i ues d’a al ses g a ulo t i ues adapt es aux suspensions très diluées à 1 g/L 

d’a gile o t t  p se t es. La granulométrie laser a permis de détecter une légère agrégation des 

particules de 10-20 µm pour former des agrégats de 70-80 µm pour I77 mais uniquement dans des 

conditions expérimentales adaptées sans ultrasons en présence de CaCl2. La détection du point de 

oagulatio  ’a epe da t pas t  possi le. Le isaille e t i po ta t ui est essai e e  
granulométrie laser pour maintenir les particules en suspension pourrait avoir contribué à la 

du tio  de taille des ag gats. U  ph o e plus a u  d’ag gatio  et o espo da t au poi t 
de eut alisatio  de l’a gile a t  d te t  e  p se e de TTAB ave  ult aso s. Il ’  a epe da t pas 
eu redispersion au-delà d’u  e tai  atio TTAB/illite. Ces résultats ont confirmé que les agrégats 

fo s pa  a tage des ha ges gatives de l’a gile ave  du CaCl2 étaient moins stables que ceux 

fo s pa  adso ptio  d’u  te sioa tif ui joue à la fois u  ôle de eut alisateu  de ha ge de 
surface et de stabilisateur des agrégats formés par pontage entre les chaînes hydrophobes. La 

g a ulo t ie lase  fo tio e su  l’h poth se ue les pa ti ules so t sph i ues. Pou  valide  ette 
hypothèse nous avons employé la technique de granulométrie par a al se d’image. Un facteur de 

circularité autour de 0,9 donc proche de 1 a été déterminé sur une plage de ratio TTAB/illite allant de 

0 à 10% et pour le groupe des fines (HPF)  et des grosses particules (LPF). Dans le groupe des grosses 

particules, une dispersion des particules se caractérisant par une diminution de la D50 a été détectée 

au-delà du point de neutralisation.  

 Ces  te h i ues o t epe da t pou  d faut de ’ t e adapt es u’au  suspe sio s dilu es 
do t la i ti ue d’ag gatio  diff e des ilieu  o entrés où les probabilités de collision des 

pa ti ules so t eau oup plus favo is es. Elles pou o t epe da t t e utilis es pou  l’a al se 
granulométrique des particules isolées (non agrégées) après dilution.  

d. Les différentes méthodes de suivi de la sédimentation  

 “uite à l’o se vatio  des ph o es d’ag gatio  des pa ti ules d’a gile, ous ous 
sommes intéressés à leur conséquence directe : la sédimentation. Pour cette partie, des suspensions 

o e t es e  a gile telles u’elles se o t e plo es e  flottation ont été étudiées.    

i. Suivi photographique 

 U  suivi photog aphi ue si ple pe et d’i t odui e le ph o e au iveau ualitatif.  
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Figure 2. 21 : Sui i photog aphi ue de la s di e tatio  de suspe sio s d’a gile I  à  g/L da s l’eau illiQ à  g/L 
de CaCl2 contenant des quantités croissantes de TTAB 

On voit en figure 2. 21 que la suspension est encore bien dispersée après 10 min de sédimentation 

lo s u’elle e o tie t pas de TTAB.  

De 1 à 5% de ratio massique TTAB/argile, la sédimentation a été importante et le surnageant est 

transparent. Une couche de mousse chargée et stable est visible en surface. Les suspensions à 10, 20 

et % so t e suite t ou les a  l’a gile s’est edispe s e. La ousse e  su fa e est sta le ais e 
o tie t pas d’a gile. Ces o se vatio s su  la ousse se o t ep ises da s le hapit e .   

ii. Analyse en transmission et rétrodiffusion de la lumière (visible) : 

Turbiscan 

 L’a al se e  t a s issio  et t odiffusio  de la lu i e pe et d’appo te  des do es 
quantitatives sur les temps de sédimentation. 

 Principe :  

 Ainsi que représenté en figure 2. 22, le Tu is a  est u  a al seu  opti ue o stitu  d’u e 
t te de le tu e ui se d pla e selo  l’a e ve ti al et ui e voie da s la suspe sio  u  fais eau 
i ide t d’u e lo gueu  d’o de du do ai e du p o he infrarouge (860 nm). Selon le niveau 

d’opa it  de la suspe sio , u e pa tie du sig al va t e t a s ise de faço  att u e à t ave s la 
suspe sio  et a al s e pa  u  apteu . U e aut e pa tie du sig al ’est pas t a s ise lo s ue 
l’ ha tillo  est opa ue. On est alors dans le cas de la diffusion multiple. Un capteur placé à 135° du 

faisceau incident permet de mesurer ce signal appelé lumière rétrodiffusée.    
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Figure 2. 22 : Schéma de principe du Turbiscan Lab (Formulaction) (Bongono 2010) 

Le signal transmis T(l,r) est décrit à partir de la loi de Beer-Lambert et dépend de l, le trajet optique 

du photon qui est parcouru avant diffusion par une particule.  

, = − = − �
 (Equation 2. 12) 

Avec l = ��� � 

T0 est la transmittance de la phase continue, r, le rayon interne de la cellule de mesure, QS est le 

oeffi ie t d’effi a it  de diffusio  de la lu i e, �  la fraction volumique en particules et dP, le 

diamètre de la particule. (Dihang 2007) L’a al se du sig al t a s is va do  appo te  des l e ts 
quantitatifs sur la taille des particules et des agrégats.  

L’a al se de la lu i e rétrodiffusée pe et aussi d’avoi  des i fo atio s su  la f a tio  volu i ue 
en particules φ et la taille des particules d. La relation empirique suivante (Bemer 1979; Bos and 

Heerens 1982; Yamazaki, Tojo et al. 1992) relie ces variables. Elle est valable dans le domaine où Ib, 

l’i te sit  t odiffus e est u e fo tio  oissa te de φ : = �  (Equation 2. 13) 

Avec I0, l’i te sit  du faisceau incident, a, b et c, des paramètres empiriques dépendant de la nature 

du solide. 

 Méthode : 

 Les essais ont été réalisés sur le Turbiscan Lab disponible au CEA Marcoule. Les suspensions 

d’a gile  à 1  g/L  de o e t atio s va ia les e  TTAB so t p pa es  h ava t l’essai da s l’eau 
MilliQ à 250 mg/L de CaCl2 et laissées sous agitation magnétique. 50 mL de suspension sont 

i t oduits da s le tu e sp ifi ue pou  Tu is a . Le fla o  est etou   fois ava t d’ t e i t oduit 
da s l’appa eil.          

 Résultats 

 Deu  st at gies d’ tude o t t  e plo es. Da s u  p e ie  te ps, ous avo s tudi  
l’ volutio  de la s di e tatio  e  fo tio  du te ps e  p ati ua t u  s a  su  l’e se le de la 
hauteur du flacon à des intervalles de temps fixés. Cette étude a été menée sur deux concentrations 
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en argile extrêmes : 5 et 100 g/L. Dans un second temps, les analyses de transmission et 

t odiffusio  o t t  p ati u es à u e hauteu  fi e afi  d’avoi  u  i te valle d’a uisitio  des 
données court sur des suspensions à 25 g/L contenant des quantités variables de TTAB.  

 Les résultats en figure 2. 23 pou  l’a gile I  à  g/L d ive t le p ofil d’u e sédimentation 

en masse a a t is e pa  la p se e d’u  f o t de s di e tatio  ui se d pla e ve s le as du 
flacon. Ce type de profil a été observé pour des concentrations du même ordre de grandeur en argile 

kaolinite (% volumique de kaolinite de > 0,78% contre ici 0,18% pour I77 à 5 g/L). (Bongono 2010)  On 

observe aussi une hausse de la transmission dans la partie supérieure du flacon correspondant à la 

clarification du surnageant. Ces essais montrent que le temps de sédimentation de la majeure partie 

du solide de la suspension est inférieur à 10 min car on voit que le sédiment a quasiment atteint son 

paisseu  fi ale au out de 1  i . D’ap s les do es de sig al t a s is ui o ti ue à volue  
beaucoup entre 1h et 7h puis moins entre 7h et 10h. La sédimentation de la fraction fine est plus 

longue.   

 

Figure 2. 23 : A al se pa  Tu is a  de la s di e tatio  d’u e suspe sio  à  g/L d’a gile I  da s l’eau Milli Q +  
mg/L de CaCl2  
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Figure 2. 24 : A al se pa  Tu is a  de la s di e tatio  d’u e suspe sio  à  g/L d’a gile I  da s l’eau Milli Q +  
mg/L de CaCl2 

En figure 2. 24, on voit que les suspensions concentrées à 100 g/L donnent aussi une sédimentation 

en masse alors que la littérature décrit des sédimentations par compression à partir du % volumique 

de 3,24% pour la kaolinite. (Bongono 2010) La cinétique de sédimentation est ici aussi très rapide. Le 

sédiment atteint son épaisseur finale en moins de 10 min aussi.  

Nous avons ensuite cherché à analyser plus spécifiquement les variations du signal rétrodiffusé lors 

des premières minutes de sédimentation en se plaçant à une hauteur fixe de 40 mm au niveau du 

f o t de s di e tatio . Des suspe sio s d’a gile à  g/L o te a t des ua tit s va ia les de TTAB 

ont été analysées. 
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(a) 

(b) 

Figure 2. 25 : a  Sig al t odiffus  e  fo tio  du te ps à   de suspe sio s à  g/L d’a gile da s l’eau Milli Q + 
250 mg/L de CaCl2 (b) Zoom sur le signal rétrodiffusé à t=0 en fonction du ratio TTAB/illite 

On voit en figure 2. 25 (a) que le signal rétrodiffusé a une évolution bien différente en présence de 

te sioa tif. Alo s u’il est uasi e t stable à 25 % sur les 2 premières minutes en absence de TTAB, il 

chute fortement pour tous les essais en présence de TTAB sur les 40 premières secondes. La 

concentration en particules diminue donc. Cette chute pourrait correspondre à la sédimentation des 

particules situées dans les 10 mm au-dessus du poi t d’a al se. O  peut e  d dui e u e vitesse de 
s di e tatio  de 1,1 / i  e vi o . L’i te sit  du sig al t odiffus  aug e te e suite 
légèrement au-delà de 50 secondes, signe de la présence de particules en suspension.  L’a al se du 
signal rétrodiffusé à t=0 en figure 2. 25  pe et d’esti e  de faço  elative la taille des ag gats. 
Plus le signal rétrodiffusé est élevé, plus les agrégats sont généralement petits ainsi que décrit dans 

la littérature. (Bemer 1978; Tontrup 1999) On voit ici que, conformément à ce qui était attendu, 

l'intensité du signal rétrodiffusé diminue (donc la taille des agrégats augmente) entre 0 et 3,5% de 

TTAB/illite puis chute ensuite.  

La dispersion a donc pu être observée au-delà du poi t de eut alisatio  da s le as d’u e 
suspe sio  o e t e et seule e t sou ise au isaille e t de l’agitatio  ag ti ue lo s de sa 
p pa atio  et a uel ava t le la e e t de l’a al se Turbiscan. Les cinétiques de sédimentation 
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so t t s apides ave  u e la ifi atio  du su agea t s’effe tua t e  oi s d’u e i ute su  u e 
longueur de 1 cm et une formation de sédiment quasiment complète au bout de 10 min.  

iii. Mesures de pression différentielle  

 Afin de se placer au plus proche des conditions de cisaillement réelles du procédé, des 

mesures de sédimentation ont aussi été réalisées in-situ dans le pilote de flottation qui sera décrit 

dans les chapitres 4 et 5 de la thèse.  

 Principe  

 Le pilote de flottation est équipé de capteurs de pression différentielle ΔP qui permettent de 

esu e  la diff e e de p essio  e t e u e olo e d’eau de 1   ui est o te ue da s les tu es 
ui elie t le apteu  à la olo e et le o te u d’u e olo e de suspe sio  de asse volu i ue sl 

contenant à la fois du solide s et du liquide l. Le principe est présenté en figure 2. 26 : 

 

Figure 2. 26 : Schéma de principe de la mesure de la sédimentation par pression différentielle 

L’expression suivante permet de calculer sl en moyenne sur les 10 cm de suspension à partir de ΔP : 

On a :  =  et  =   

avec � , la f a tio  assi ue d’ l e t X,  �, la asse de l’ l e t  et , la masse totale 

égale à  +  =   et comme  =  +   

Avec � la masse volumique du liquide. 

= + + =  +  

E  p se e d’a gile, lo s u’o  se pla e à z > h1 : + −  − = ∆  ↔  −  = ∆  
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� � = � −∆
 (Equation 2. 14) 

On peut donc déduire �  de la mesure de ∆ .  

 Méthode 

  lit es de suspe sio s d’a gile I  à 1 , ,  et % assi ue d’a gile Ms  da s l’eau 
potable (dureté équivalente aux 250 mg/L de CaCl2 utilis s à l’ helle la o atoi e  so t p pa s. Ils 
sont agités dans une cuve par un agitateur mécanique à hélice pendant 10 min. On effectue une 

esu e de d ive du apteu  de p essio  diff e tielle e  e plissa t la olo e d’eau d ive : -0,05 

mbar). Après vidange, la suspension est ensuite injectée dans la colonne par une pompe 

volumétrique à haut débit et la pompe de recirculation qui permettra le bullage en flottation est 

actionnée à 11 L/min afin de garantir une agitation pendant le remplissage. Tous ces éléments seront 

décrits dans le chapitre 4. Le remplissage est stoppé lorsque le niveau dépasse de 1 cm le piquage 

sup ieu  du apteu . La po pe de e i ulatio  est stopp e et l’a uisitio  de la p essio  
différentielle débute.   

 Résultats 

Les résultats sont présentés en figure 2. 27 pou  les  f a tio s assi ues d’a gile : 

 

Figure 2. 27 : Evolution de la masse volumique de la suspension ρSL en fonction du temps pour 4 fractions massiques 
d’a gile da s l’eau pota le 

 L’ volutio  de la asse volu i ue ave  le te ps est assez fo te pou  les  f a tio s 
assi ues d’a giles les plus fai les : 1  et %. L’i te fa e e t e la phase la ifi e et l’a gile 

sédimentée est très nette. Nous avions vu dans la partie précédente par Turbiscan que le profil de 

s di e tatio  à 1  g/L tait a a t isti ue d’u e sédimentation en masse. L’i te fa e 
liquide/sédiment est à 2 cm en dessous du piquage après 7,5 min donc on peut en déduire une 

vitesse de sédimentation moyenne de 0,4 cm/min environ. On pourrait être passé au régime de 

sédimentation par compression à % assi ue d’a gile a  l’i te fa e est alo s ie  visi le. Ce 
régime a été atteint à partir de 3,24 % volumique dans la littérature sur la kaolinite. (Bongono 2010) 
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L’i te fa e attei t la positio  de   e  dessous du pi uage ap s 1  i . La vitesse de 
sédimentation est donc plus lente : environ 0,17 cm/min.  Ce ralentissement pourrait être lié à la 

fo te o e t atio  e  pa ti ules. A  et % d’a gile, les p ofils so t diff e ts a  la asse 
volu i ue e va ie pas pe da t les 1  i  d’a uisitio . Ce o po te e t est aractéristique de la 

sédimentation hétérogène. Les particules forment une structure compacte à travers laquelle le 

t a spo t as e da t de l’eau est diffi ile. La suspe sio  et le s di e t se o fo de t. Les i ti ues 
de sédimentation ne peuvent être déterminées dans ce cas car elles sont très lentes. 

iv. Conclusion 

 Cette étude a permis de mettre en avant le caractère rapide de la sédimentation des 

suspe sio s d’a gile e  p se e ou o  de TTAB. A l’ helle des fioles utilis es d’u e hauteu  de  
mm pour le Turbiscan, le sédiment atteint quasiment son épaisseur définitive en moins de 10 min. 

Nous avons vu que le régime de sédimentation était de type « masse » ave  fo atio  d’u e zo e de 
la ifi atio  et d’u  f o t de s di e tatio  e t e  et 1  g/L. La fo atio  d’ag gats et leu  

dispersion au-delà du ratio TTAB/illite de 3,5% a pu être observé en milieu concentré par 

rétrodiffusion. Une étude plus poussée pourrait permettre de calculer une estimation de leur taille à 

partir des cinétiques de sédimentation et une hypothèse de sphéricité. Enfin, nous avons mis en 

avant le phénomène de sédimentation hétérogène qui apparait entre les fractions massiques de 20 

et % d’a gile. Pou  la suite de l’ tude ous este o s da s le do ai e de f a tio s assi ues de 
0,5 à 10 % qui se situent donc dans le régime de sédimentation de masse.  

D. Analyse de la rhéologie des suspensions 

 Da s les hapit es suiva ts, l’i flue e du pa a t e o e t atio  e  a gile su  la 
moussabilité et la stabilité des mousses ainsi que sur le phénomène de flottation sera étudié. Les 

concentrations vont alors varier entre 5 et 100 g/L. La rhéologie, à travers le coefficient de viscosité 

, peut potentiellement influer sur ces phénomènes. Le coefficient de viscosité  i te vie t 
notamment pour le calcul du nombre de Reynolds ReB d’u e ulle et du o e de “tokes St des 

particules (rapport inertie / viscosité). Au sein de la mousse, une viscosité élevée dans les bords de 

Plateau peut aussi ralentir fortement le drainage. (Guillermic, Salonen et al. 2009) 

 U e tude h ologi ue a t  alis e su  les a giles I  et I  afi  d’ value  leu s p op i t s 
lo s ue leu  o e t atio  e  suspe sio  aug e te ave  et sa s TTAB. L’ag gatio  des pa ti ules 
peut en effet potentiellement provoquer des modifications des propriétés rhéologiques. (Anne-

Archard, d'Olce et al. 2013) 

a. Principe 

 L’a al se pa  h o t e de t pe otatif e  : cône-plan, plan-plan) consiste à placer 

l’ hantillon à analyser entre la partie fixe et la partie mobile du rhéomètre (représentée en haut par 

un cône en figure 2. 28).  
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Figure 2. 28 : S h a d’u  h o t e otatif ô e-plan (Kolh 2005) 

Deu  odes d’a al se e iste t e suite. O  peut imposer un couple de rotation (N.m) et mesurer la 

vitesse de rotation résultante Ω (rad.s-1) ou le contraire. Il est possible ensuite de relier le taux de 

cisaillement ̇  (s-1) à la vitesse de rotation appliquée Ω : ̇ = �
 (Equation 2. 15) 

Avec α, l’a gle e t e le ô e et le pla . Lo s ue α <5°, on a tan α ≈ α.  

La fo e appli u e su  l’ ha tillo  est gale à , le couple de rotation divisé par R, le rayon du 

mobile.  

On peut donc ensuite calculer � qui se définit comme le rapport de la force appliquée sur la surface 

du mobile :  � =  (Equation 2. 16) 

Avec , le couple appliqué, τ, la contrainte de cisaillement (Pa) et R, le rayon du cône.  

La viscosité µ Pa.s  se d fi it o e le appo t de τ, la o t ai te de isaille e t Pa  et du tau  de 
cisaillement ̇  (s-1) : µ = �̇

  (Equation 2. 17) 

Il d oule de l’e p essio  des uatio s 2.16 et 2.17 à partir des données expérimentales de et Ω.  µ = �  (Equation 2. 18) 

b. Méthode 

 Les suspe sio s d’a gile a al s es so t p pa es de faço  si ilai e au  tudes su  Tu is a  
vues au paragraphe ii du chapitre 2.   

 Les essais o t t  alis s su  u  h o t e MC‘  d’A to  Paa  au la o atoi e LGP  de 
Grenoble. Le mobile utilisé est un cône de diamètre de   et d’a gle α de 1°. L’e t efe  e t e le 

o ile ui a t  t o u  et le pla  est de 1  µ . Le p oto ole d’a al se o siste à effe tue  u  
p isaille e t ou t ap s d pôt de l’ ha tillo  puis à laisse  s di e te  l’ ha tillo  pe da t 1  
min. Ensuite, un précisaillement court est de nouveau réalisé puis on applique une rampe 

ascendante de taux de cisaillement allant de 5 s-1 à 200 s-1 pendant 16 min. Une rampe descendante 
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est e suite appli u e su  le e te ps jus u’à 5 s-1. Le détail des conditions expérimentales est 

donné en annexe 2.5.  

c. Résultats 

i. Influence de la concentration en argile et de sa granulométrie 

 Dans un premier temps sont présentés en figure 2. 29, les résultats bruts de contrainte de 

cisaillement τ et de vis osit  µ en fonction du gradient de cisaillement ̇ . A  g/L, o  voit ue τ 
dépend linéairement de ̇  et que cette droite croissante passe par zéro. La viscosité est constante à 

1,1 mPa.s sur toute la plage de gradient de cisaillement. Les suspensions à 5 g/L présentent le profil 

type de fluide Newtonien. La vis osit  est t s p o he de elle de l’eau. A 1  g/L, u e h st sis 
appa ait e  d ut d’e p ie e su  τ et su  µ. Ce t pe d’h st se e  d ut d’e p ie e peut t e 
li  à l’i e tie a i ue du h o t e. (Tourbin 2006) Par la suite, τ d pe d li ai e e t de ̇  et la 

viscosité est constante à 5,2 mPa.s au-delà de la zo e d’h st sis.  

(a) 

(b) 

Figure 2. 29 : Contrainte de cisaillement  τ (a) et viscosité η (b) en fonction du gradient de cisaillement ̇  pour une 
suspe sio  d’a gile à  g/L et à  g/L 

Dans la suite, nous donnerons des valeurs moyennées de viscosité sur les portions de courbe où 

cette dernière est stable.  
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Figure 2. 30 : Viscosité en fonction de la concentration en argile I77 et I5 

En figure 2. 30, l’aug e tatio  de la vis osit  ave  la o e t atio  e  a gile est onfirmée pour I5 et 

I77. Cette tendance est conforme avec les observations existantes de la littérature. (Boylu, Dinçer et 

al. 2004) Cepe da t, la loi d’Ei stei  ui pe et de elie  la vis osit  à la f a tio  volumique en 

particules dans le cas idéal de sphères et de fractions volumiques �  faibles inférieures à 11% donne 

des valeurs de viscosité beaucoup plus faibles que celles qui ont été mesurées. (Couarraze, Grossiord 

et al. 2014) Cette loi s’ it : µ = µ × + . × �  (Equation 2. 19) 

 
Ai si, à 1  g/L d’a gile, la f a tio  volu i ue  �  est de 3,4%. Cela correspond à µsuspension= 1,09 

mPa.s, une valeur bien en deçà des 5,2 mPa.s mesurés. Des valeurs de viscosité du même ordre de 

grandeur que celles obtenues dans notre cas sont cependant reportées pour des argiles type 

bentonite de D50 de 8 µm (µ = 3 mPa.s pour une fraction massique de 5%). (Cruz, Peng et 

al. 2013) La e to ite est u e a gile apa le d’a so e  de l’eau au sei  de ses feuillets et se 
compose de très fines particules qui peuvent floculer. L’augmentation de la viscosité avec la 

concentration en argile serait liée à une hausse de la complexité des agrégats en milieu concentré. 

(Ndlovu, Becker et al. 2011) Les particules à forte concentration forment un réseau rigide qui 

aug e te la sista e à l’ oule e t de la suspe sio . (Tourbin 2006) 

 Par ailleurs, la viscosité est supérieure pou  l’a gile de g a ulo t ie g ossi e I  pa  appo t à I . 
L’ a t t pe des esu es à 100 g/L pour I77 est très élevé cependant.  

Dans la littérature, il est décrit généralement que la viscosité augmente lorsque la taille de particules 

diminue car, pour une concentration en particules donnée, le nombre de particules en solution sera 

plus élevé si leur taille est faible. (Boylu, Dinçer et al. 2004; Olhero and Ferreira 2004) Les particules 

sont globalement plus proches les unes des autres et la fluidité globale du système est alors réduite. 

De plus, la bimodalité de la distribution est généralement liée à une viscosité plus faible car les 

pa ti ules de g osses tailles d so ga ise t l’a a ge e t spatial des plus fines. (Chang and Powell 

1994) Une tendance inverse aux observations de la littérature est donc obtenue ici. Les écart types 

importants aux concentrations en argile élevées montrent que le système est instable et pourraient 

expliquer en partie ce phénomène.   

ii. Influence de la concentration en TTAB 
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 En figure 2. 31 est p se t e l’ volutio  de la viscosité en fonction du ratio TTAB/illite. On 

voit que globalement la viscosité est peu modifiée par les variations de ratio TTAB/illite. Il est difficile 

de déduire une tendance nette de ces données.  
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Figure 2. 31 : I flue e du atio TTAB/illite su  la is osit  pou  des suspe sio s à  g/L d’a gile I   

 Dans la littérature, on trouve des études telles que celle de Heath et al. ui d it l’effet de 
l’adso ptio  de pol  vi le al ool PVA  su  des o t o illo ites en rhéologie. Ces essais ont été 

alis s à % assi ue d’a gile, u  pH eut e et u e o e t atio  e  sel NaCl de 1 -1 mol/L et sont 

présentés en figure 2. 32. 

 

Figure 2. 32 : I flue e de l’ajout de PVA su  la is osit  plasti ue et la o t ai te seuil (Heath and Tadros 1983) 

 O  voit i i u’u  a i u  de vis osit  et de o t ai te seuil est o te u à la o e t atio  
en PVA de 0,5% qui correspond au quart du maximum adsorbable par la montmorillonite. Même si le 

PVA ’est pas u  te sioa tif ha g , il p ovo ue u  ph o e de flo ulatio  pa  po tage des 
particules autour de cette valeur. La tendance de ces résultats est donc bien différente de ce qui a 

t  o se v  su  l’illite.  

Comme énoncé précédemment, la viscosité est sensible à la concentration en particules, au nombre 

de familles de classes de particules (monomodal/bi-tri modal) mais aussi au facteur de forme de ces 

pa ti ules ou ag gats. Ai si, da s l’ tude d’A e-Achard et al. sur l’ag gatio   de a opa ti ules de 
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sili e sous o t ai te de isaille e t ou de tu ule e, o  voit ue l’ volutio  de la vis osit  e  
fonction de celle de la distribution granulométrique est plutôt complexe comme représenté en figure 

2. 33. 

 

 

Figure 2. 33 : (a) Evolution de la viscosité au cours du temps et (b) Distribution granulométrique à différents temps pour 
u e suspe sio  de sili e e  p o essus d’ag gatio  da s u  a teu  agit  tu ule t (Anne-Archard, d'Olce et al. 2013) 

Lors des premières minutes, des agrégats se forment à 15 µm. La distribution devient bimodale et ce 

ph o e se t aduit pa  u e hausse de la vis osit . E suite, l’ volutio  de la vis osité est plus 

progressive. Elle décroit alors que les 2 pics de la distribution bimodale tendent à se rapprocher à 1 

et 10 µm. Il a été montré que la forme des particules pouvait modifier la viscosité. Les particules 

sphériques donnent une viscosité plus faible que les particules à haut facteur de forme. (Barnes, 

Hutton et al. 1989) Les auteu s de l’ tude su  la sili e e pli ue t u’u e o ga isatio  des ag gats 
e  u e fo e plus p o he d’u e sph e a pu se p odui e au fil du te ps et e pli ue ait la di i ution 

de viscosité. (Anne-Archard, d'Olce et al. 2013) 

iii. Conclusion 

 L’a al se h ologi ue a pe is de a a t ise  le gi e d’ oulement des suspensions 

d’a gile. L’ oule e t est Newtonien su  la plage de o e t atio  d’a gile test e. Les 

g a ulo t ies plus g ossi es d’a gile I77 ont donné des suspensions plus visqueuses u’I . Nous 

’avo s pas pu o lu e su  u e te da e ette lo s de l’ajout de TTAB. Il se le e  tout as ue la 
viscosité varie assez peu da s ot e as lo s de l’ag gatio  et de la d sag gatio . Ces pa amètres 

pourront donc être négligés.   

E. Conclusion 
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 L’a gile illite e plo e pou  l’ tude est u  at iau sopo eu  a a t is  pa  u e g a de 
su fa e sp ifi ue ha g e gative e t su  la uelle s’adso e le te sioa tif atio i ue TTAB pa  
interaction éle t ostati ue puis h d opho e. La d te i atio  de l’isothe e d’adso ptio  pa  
dosage tensiométrique croisée aux données de potentiel zêta a permis de déterminer la rapport 

massique TTAB/illite de 3,5% auquel la surface est neutralisée. Nous avons ensuite vu que le suivi de 

l’ag gatio  des pa ti ules d’a gile e  p se e de TTAB et de sels tait assez o ple e a  les 
techniques granulométriques classiques comme la granulométrie laser ou FPIA ne permettent pas de 

travailler en milieu concentré alors que la i ti ue d’ag gatio  est fo te e t d pe da te de la 
concentration en particules. Par ces techniques, nous avons néanmoins pu observer une agrégation 

p og essive lo s ue le atio TTAB/illite app o he de , %. La edispe sio  atte due ’ tait epe da t 
pas visi le. L’a al se FPIA a appo t  des o pl e ts d’i fo atio  su  la fo e des ag gats. Ils 
seraient de forme sphérique et cela valide donc les hypothèses de calcul de zêtamétrie et de 

g a ulo t ie lase  Mie et F au hofe . L’ tude de s di e tatio  par Turbiscan a permis de 

d te i e  le gi e de s di e tatio  e  asse  et d’avoi  des do es ua titatives su  la 
sédimentation qui est un phénomène très rapide, en particulier sur la fraction non colloïdale. Nous 

avo s aussi o se v  le ph o e d’agrégation - dispersion autour des 3,5% en milieu concentré à 

 g/L d’a gile pa  ette te h i ue. E fi , les esu es de h ologie o t pe is d’appo te  des 
i fo atio s ui pou o t t e utiles pou  l’i te p tatio  des sultats de flottatio  a  le 
déplace e t d’u e ulle est affe t  pa  la h ologie de la suspe sio . L’a gile illite p se te u  

gi e d’ oule e t Ne to ie  dans la plage de concentration en argile testée (5 à 100 g/L). Les 

analyses bibliographiques ont montré que la viscosité était dépendante de la concentration en 

pa ti ules, de leu  g a ulo t ie et de leu  tat d’ag gatio . E  o s ue e, il a t  pa fois diffi ile 
d’i te p te  les do es de h ologie o te ues su  l’a gile, e  particulier en présence de TTAB.  

 

F. Annexes 

Annexe 2.1 : Détail des paramètres employés pour l’analyse de 
tension de surface 

 

Nombre de valeurs 20  

Nombre de valeurs pour 
moyenne 

5  

Ecart type 0,1 mN/m 

Méthode de correction 1  

Distance de retour 10 % 

P ofo deu  d’i e sio  3 mm 

Vitesse de détection de la 
surface 

10 mm/min 

Sensibilité de détection 
de la surface 

0,01 g 

Vitesse de recherche 6 mm/min 

Sensibilité de recherche 0,01 g 

Vitesse de mesure 3 mm/min 
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Sensibilité de mesure 0.003 g 

Enregistrement données 
brutes de force 

FAUX  

Te ps d’io isatio  0 s 

   
Essai   

T pe d’a eau 0  

Rayon 9,545 mm 

 

Tableau 2. 4 : Pa a t es e plo s pou  l’a al se de te sio  de su fa e su  le te sio t e K üss K  

 

Annexe 2.2 : Détails à propos du calcul de l’erreur sur la 
concentration en TTAB libre et absorbé à partir de la calibration 

présentée en figure 2. 5 

 

En p se e d’a gile, la o e t atio  e  TTAB li e se al ule selo  l’e p essio  suiva te: 

   é �⁄ =  � ×  × − − × −∞ −  

La concentration en TTAB adsorbé se déduit de la concentration en TTAB libre calculée:  

TTAB adsorbé (g/m2)=   é−   é     ×  é   ′   (Equation 2. 20) 

Avec: TTAB ajouté (mol/L): Concentration en TTAB ajouté dans la suspension avant adsorption 

Concentration en argile illite (g/L): 5 g/L 

“u fa e sp ifi ue de l’a gile illite: ,  m2/g 

Cal ul de l’e eu  su  le TTAB li e al ul :  

  é = �� � ×  × − − × −∞ −  

=  � − −∞ × × − − × −∞  

Et  é = é    ×  é  ′  (Equation 2. 21) 

 

Annexe 2.3 : Définitions des forces électrostatiques et de Van der 

Waals régissant les interactions particule/particule 
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Interactions particule/particule 

 Les interactions entre particules en suspensions sont principalement régies par deux types 

d’i te a tio s : les interactions électrostatiques et les interactions de Van Der Waals.  On définit par 

e gie d’i te a tio  le t avail à appo te  pou  d pla e  u e pa ti ule d’u e dista e i fi ie où 
l’i te a tio  est gligea le à u e dista e h d’u e aut e pa ti ule.  

Les interactions électrostatiques so t de t pe pulsif. Lo s de l’app o he de  pa ti ules ha g es, 
les dou les ou hes io i ues s’i te p t e t et u e e gie de pulsio  est g e. Lo s ue la 
force ionique est faible et que la double couche est étendue, les interactions électrostatiques ont 

une portée plus longue que lorsque la double couche est comprimée.  

Da s le as de  sph es ha g es s pa es d’u e dista e H e  p se e d’u  sel de t pe 1 :1 

o o ha g , l’ e gie d’i te a tio  le t ostati ue Vr s’ it (Derjaguin 1934) : 

= −  (Equation 2. 22) 

avec kB, la constante de Boltzmann, T, la température, a, le rayon des 2 sphères, n0, le o e d’io s 
éloignés de la surface, , l’ e gie de su fa e et , l’i ve se de la lo gueu  de De e. 

Les interactions de Van Der Waals sont attractives et de type dipolaire de faible intensité. Lorsque le 

uage d’io s e tou a t u e pa ti ule est d fo , le d s uili e de ha ges i duit u  o e t 
dipolaire à la particule ui fait u’elle peut elle-même induire des déformations aux nuages des 

pa ti ules e vi o a tes. La th o ie d’Ha ake  (Hamaker 1937) a été développée pour adapter la 

ise e  uatio  de es i te a tio s à l’ helle a os opi ue des pa ti ules.  

Une version si plifi  de la th o ie d’Ha ake  pou   pa ti ules de a o s 1 et r2 séparées par une 

distance H inférieure à r1 et r2 donne pou  l’ e gie d’i te a tio  de Va  De  Waals Va: = − +  (Equation 2. 23) 

Avec Ha12 la o sta te d’Ha ake  ui d pe d des p op i t s du ilieu et des pa ti ules. “a valeu  est 
généralement comprise entre 10-19 et 10-21 J. (Tourbin 2006) 

L’ e gie d’att a tio  e t e  pa ti ules olloïdales s pa es d’u e dista e de l’o d e de g a deu  
de leu  a o  est du e o d e de g a deu  ue l’ e gie d’att a tio  e t e  ato es dista ts de 
leu  a o  soit de l’ e gie d’a tivatio .  

 

Annexe 2.4 : Paramètres expérimentaux pour l’analyse de potentiel 
zêta par électrophorèse 

 

Appareillage : Nano ZS de Malvern 

Cellules : DTS 1061 ou 1070 de Malvern 
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Paramètres Valeur 

Nom de dispersant Eau 
RI dispersant  1,33 
Viscosité 0,8872 cP 
Constante diélectrique du dispersant 78,5 
Température de mesure 25°C 
Position de mesure 2 mm 
Atténuation 6 à 10 
Constante de Henry f(kα) 1,5 
Nombre de mesures 12 
Nombre de répétitions  3 

Tableau 2. 5 : Paramètres expérimentaux e plo s pou  l’a al se du pote tiel z ta su  le Na o )S de Mal e  

Annexe 2.5 : Paramètres expérimentaux sélectionnés pour l’analyse 
rhéologique  

Appareillage : MC‘  d’A to  Paa  

Mobile : Cô e pla  de dia t e   et d’a gle 1° e t efe  : 102 µm) 
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Etape Vitesse de cisaillement ̇  (s-1) 
Durée (min) Acquisition des 

données 

Précisaillement 10 2 Non 
Sédimentation 0 10 Non 
Précisaillement 150 2 Non 
Rampe ascendante 5 >> 200 16 Oui 
Rampe descendante 200 >> 5 16 Oui 

 

Tableau 2. 6 : Pa a t es e p i e tau  utilis s pou  l’a al se h ologique su  MCR  d’A to  Paa  
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Chapitre  :  Etude de la moussabilite  et de la stabilite  des mousses mode les d’argile illite  
Ce hapit e po te su  l’ tude à petite helle de ousses fo es à pa ti  de suspe sio s 

d’a gile ou de solutio s de te sioa tif. U e petite olo e i st u e t e de uel ues dizai es de 
millilitres est employée. Elle dispose de caméras qui permettent de suiv e l’ volutio  du volu e de 
mousse et de mesurer la taille de bulles ainsi que de capteurs de conductivité qui mesurent la fraction 

liquide à différentes hauteurs de mousse. Les données expérimentales seront ensuite traitées en 

employant un modèle macros opi ue de d ai age f ue e t utilis  e  flottatio . L’effet 
sta ilisa t ou d sta ilisa t des pa ti ules d’a gile odifi es i  situ pa  du TTAB su  la ousse va 
pouvoi  t e is e  vide e e  o pa a t les p op i t s d’u e ousse o te a t de l’a gile à celle 

d’u e ousse a ueuse. Nous ve o s e suite uel est l’effet de l’aug e tatio  o i e de la 
o e t atio  e  a gile et du atio TTAB/illite su  la ousse et te i e o s pa  l’ tude de l’i pa t du 

changement de contre-ion du tensioactif. Le lien fort entre la physico chimie de la suspension 

p se t e au hapit e p de t et les p op i t s des ousses se a soulig  lo s de l’i te p tatio  
des résultats.   
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A. Introduction 

 Une mousse aqueuse est u  s st e diphasi ue o stitu  d’u e phase li uide o ti ue et 
d’u e phase gazeuse dispe s e. Les ulles de gaz so t s pa es pa  des fil s li uides do t l’i te fa e 
liquide/gaz est stabilisée par des molécules tensioactives et/ou des particules qui font diminuer la 

tension interfaciale. La présence de tensioactif ou de particules permet de contrebalancer 

l’ oule e t d’eau ve s la pa tie asse de la ulle pa  effet de Gi s-Marangoni. (Salager and 

Choplin 2008) La concentration optimale en tensioactif pour obtenir une mousse stable est la 

concentration micellaire critique (CMC). (Bikerman 1973) Pou  les pa ti ules, la d te i atio  d’u e 
o e t atio  opti ale est plus o ple e a  des pa a t es tels ue l’h d opho i it , la taille et la 

forme des pa ti ules ou l’h d od a i ue du ullage taille des ulles, vitesse supe fi ielle  e t e t 
en compte.  

 Comme vu au chapitre 1, le paramètre de fraction liquide noté l est u e g a deu  d’i t t 
en flottation. Pour rappel, il se définit comme : 

=   (Equation 3. 1) 

Avec  et , les volumes de liquide et de mousse respectivement.  

La fraction liquide permet de caractériser la structure de la mousse comme décrit au chapitre 1. En 

figure 3. 1 so t p se t es les te i ologies d sig a t la st u tu e de la ousse d’ap s Bike a  
(Bikerman 1973) et d’ap s les d fi itio s a tuelles (Cantat, Cohen-Addad et al. 2010).  

 

Figure 3. 1 : Les différentes terminologies désignant la structure de la mousse en fonction de la fraction liquide l. En 
noir : terminologie de Bikerman, en bleu : terminologie actuelle (Micheau 2013) 

Les mousses étudiées dans ce chapitre feront généralement partie de la classe des mousses humides 

(5- % d’eau  avec des bulles qui tendent à être sphériques. On voit que la mousse devient un 

liquide bulleux au-delà de la fraction liquide de 30%. Les bulles sont alors totalement sphériques car 

elles e se tou he t plus. Ce gi e o espo d à l’ tat de la phase de suspe sio  a e.  
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La st u tu e des ousses est o do e ais i sta le. Elle volue ave  le te ps sous l’effet de 
différents mécanismes de vieillissement qui ont été définit au chapitre 1 : drainage dans le réseau de 

fil s et de o ds de Plateau, û isse e t d’Ost ald et oales e e. (Bikerman 1973)  

L’ tude p se t e da s e hapit e va o siste  à fo e  puis à a a t ise  des ousses sta ilis es 
pa  de l’a gile t ait e au TTAB. Des ousses o te a t seule e t du TTAB se o t aussi analysées 

da s des o ditio s si ilai es afi  de o pa e  les sultats ave  les ousses o te a t de l’a gile. 
L’effet du ha ge e t de o t e-ion du tensioactif sera aussi étudié. Nous exploiterons 

principalement 3 types de données : 

 L’ volutio  du volume de mousse au cours du temps pendant le bullage 

 La fraction liquide l pendant le drainage 

 La taille des bulles pendant le drainage 

Ces données fourniront des informations sur la moussabilité, d fi ie o e la apa it  d’u e 
solution ou suspension moussante à former un volume de mousse et le drainage qui cumulera les 

effets de vieillissement des mousses vus auparavant.  

L’effet stabilisateur ou déstabilisateur de l’a gile t ait e su  la ousse se a ai si tudi  e  fo tio  
du ratio TTAB/illite, de la concentration en argile en suspension et de la nature du contre-ion. Ces 

résultats seront mis en parallèle avec ceux du chapitre 2 afin de montrer le lien fort entre physico-

chimie de la suspension et propriétés des mousses.  

B. Méthodes 

 U  dispositif e p i e tal o e ial d’a al se des ousses appel  Foa s a  Te lis  a t  
utilisé pour cette étude.  

a. Présentation du Foamscan et du modèle empirique de Feitosa 

 Le Foa s a  pe et u e a al se a os opi ue elative e t o pl te d’u e ousse 
g e pa  dispe sio  d’ai  da s u e solutio  oussa te. Il est s h ati ue e t ep se t  e  
figure 3. 2 : 
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Figure 3. 2 : S h a de l’a al seu  de ousse Foa s a  Te lis  

 La solution moussante est introduite par ajouts successifs de volumes connus et la 

conductance σ de la solution est mesurée entre chaque ajout par les électrodes en forme de tige. La 

conductance est alors proportionnelle à la hauteur de liquide. On obtient une droite de calibration 

li uide elia t la o du ta e au volu e et esu e  e suite l’ volutio  du volume de liquide au fil 

du temps. Le volume maximum qui peut être mesuré ainsi est de 45 mL.  

Le gaz est dispersé dans la colonne à un débit ajustable à travers un disque poreux. Une première 

a a pla e da s l’a e de la olo e pe et de esu e  l’ volutio  du volume de mousse au 

cou s du te ps pa  a al se d’i age. O  peut aussi esu e  le volu e de li uide pa  ette te h i ue. 
U e se o de a a peut t e pla e à des hauteu s de ousse ajusta les et pe et d’o te i  des 
photographies des bulles de mousses situées contre la paroi de la colonne. Un exemple des clichés 

obtenus est présenté en figure 3. 3 : 

 

Figure 3. 3 : E e ple d’i age de ousse o te ue a e  le Foamscan  

Le logi iel pe et e suite, ap s ali atio  opti ue à l’aide d’u e ille de taille o ue, de e o te  
à la distribution en diamètre des bulles. 

E fi , des le t odes pla es à diff e tes hauteu s pe ette t d’effe tue  des esu es de 
condu ta e da s la ousse. Le logi iel utilise l’ uatio  e pi i ue de Feitosa pou  elie  la 
conductivité à la fraction liquide. Cette équation est valable pour une plage de fraction liquide allant 

de 2 à 70% et couvre donc le domaine des mousses sèches, humides et une partie des liquides 

bulleux (Feitosa, Marze et al. 2005) : 

= ++ −   (Equation 3. 2) 

Avec σ ouss  et σ iqui les conductivités de la mousse et du liquide de départ.  

Cette équation valide les relations développées auparavant pour les mousses sèches par Lemlich : 

(Lemlich 1978) =   (Equation 3. 3) 

L’ uatio  de Le li h est vala le da s le as d’u e ousse s he o stitu e de o ds de Plateau 
rectilignes et de forme triangulaire ajourée orientés de façon aléatoire. 

Et pour les mousses humides par Maxwell : (Maxwell 1892) 
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= −   (Equation 3. 4) 

Cette équation dérive de la forme du champ électrique autour et sur une sphère isolante.  

L’ uatio  e pi i ue de Feitosa a t  d velopp  pou  des ousses a ueuses e o te a t pas de 
particules. Lorsque les argiles sont mises en solution, nous avons vu qu’elles e t ai aie t u e l g e 
hausse de o du tivit  pa  li atio  da s l’eau d’io s al iu , sodiu  ou potassiu  ota e t. 
Cette contribution est compensée ici car la conductivité de la suspension de départ σ iqui  est prise 

en compte dans le calcul.  

La o du tivit  de l’a gile est du e o d e de g a deu  ue elle de l’eau dou e (Thiry) soit 1 

“/  ais l’a gile ’est pas la phase o ti ue do  elle e dev ait pas i te ve i  da s les esu es 
de conductivité. Cela a été vérifié expérimentalement en mesurant la conductivité de suspensions de 

o e t atio  e  a gile oissa te o  s di e t es. L’ a t de o du tivit  e t e la plus o e t e 
à 1 g/L et la oi s o e t e à  g/L o espo d à l’appo t e  io s de l’a gile pa  dissolutio  
lo s u’elle est ise e  solutio  soit  µ“/  pou  u e o e t atio  d’a gile de 1  g/L.  

b. Conditions expérimentales et justification du choix du protocole 

 La colonne à section carrée de 2,1 cm de côté et un disque poreux de porosité P4 (pores de 

10 à 16 µm, épaisseu  de   o t t  utilis s pou  les essais. Le d it d’ai  a t  fi  à  L/ i  
soit une vitesse superficielle Jg de 20 cm/min qui équivaudra à un débit volumique de 1,05 L/min 

dans les essais sur pilote présentés aux chapitres 4 et 5.  

 Un protocole spécifique a été employé pour cette étude. Il a consisté à former un volume de 

mousse réduit de 30 mL à partir de 40 mL de suspe sio  de d pa t. L’o je tif tait d’avoi  u  volu e 
de mousse suffisant pour dépasser la première électrode pour la mesure de condu tivit  d’u e 
hauteur de mousse de 1,5 cm environ ainsi que représenté en figure 3. 4. Le bullage est stoppé 

lorsque le volume de mousse atteint 30 mL. Ce p oto ole a l’ava tage de li ite  l’appau isse e t 

de la suspension de départ en tensioactif et en particules lors du bullage. De plus, la modélisation du 

drainage est plus simple car il est uniquement impacté par le petit volume de mousse de 9,5 mL situé 

au-dessus de l’ le t ode. Les od lisatio s so t e  effet o ple es da s ette o figu atio  e  
drainage libre. La plupart des études de modélisation du drainage sont généralement réalisées en 

drainage forcé avec alimentation en solution moussante par le sommet de la mousse. (Dame 2006)  
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Figure 3. 4 : Photog aphie de la o figu atio  d’ tude des ousses a e   L de ousse fo s à pa ti  d’u e solutio  
moussante de 40 mL – Ici mousse de TTAB seul 

 Les suspe sio s d’a gile  à 1  g/L  so t p pa es da s L d’eau MilliQ o te a t  
mg/l de CaCl2. Les  g a ulo t ies d’a gile illite I  et I  se o t test es da s e hapit e. Des 
quantités variables de TTAB en poudre sont ajoutées et les suspensions sont maintenues pendant 24 

h sous agitatio  ag ti ue jus u’à l’a al se. Les esu es so t p t es au minimum 3 fois. Le 

détail des paramètres de réglages du Foamscan est donné en annexe 3.1.  

Un protocole alternatif a aussi été employé pour collecter des mousses et prendre des clichés des 

bulles aux parois car le protocole originel ne permettait pas d’attei d e des hauteu s suffisa tes. U  
volu e de 8  L de suspe sio  a t  i t oduit da s la olo e et l’ai  est i t oduit à u  d it 
ide ti ue à p de e t de  L/ i . Pou  la olle te d’ ha tillo s de ousse, le ullage est 
continu pendant 3 min a i u  à pa ti  de l’attei te du so et de la olo e Foa s a    de 
mousse). Une partie de la mousse collectée est conservée pour analyse granulométrique. 

L’ ha tillo  de ousse est i je t  di e te e t à l’ tat hu ide da s le g a ulo t e lase  CILAS et 

su it  i  d’ult aso s ava t l’a al se et 1 i  d’ult aso s pe da t l’a al se.  Les ha tillo s de 
mousses sont ensuite pesés, séchés à 60°C pendant 24h puis pesés à nouveau pour déterminer la 

f a tio  d’a gile. T ois p titio s so t effe tu es. Pou  la alisatio  de li h s de ulles, l’ai  est 
ull  jus u’à fo atio  de  L de ousse. Les photos so t alis es alo s à u e hauteu  de 

mousse de 9,5 cm équivalente à celle du protocole original.  

C. Modélisation du drainage 

a. Drainage dans les mousses aqueuses – Approche physique 

 La littérature concernant le drainage dans les mousses aqueuses est dense et différentes 

équations et relations phénoménologiques ont été proposées. Bikerman (Bikerman 1973) ainsi que 

plus récemment 3 équipes de recherches de Trinity College à Dublin (D. Weaire et al.), Harvard 

(Koehler et al.  et d’O sa  D. La gevi  et al.) ont contribué aux recherches sur ce sujet. (Dame 2006) 

Les app o hes des diff e tes uipes so t ie  disti tes. Ai si, l’ uipe de D. Weai e a od lis  la 
mousse sous forme de canaux verticaux indépendants (Verbist, Weaire et al. 1996) en parallèle à 

l’ uipe de Goldfa  (Goldfarb and Kahn 1987). Ce modèle considère que le liquide est Newtonien, 

i o p essi le et u’il i ule seule e t pa  les o ds de Plateau. Les fil s et les œuds so t 
glig s et la su fa e des o ds de Plateau est o sid e o e igide. L’ oule e t est la i ai e, 

unidirectionnel et de type Poiseuille avec une forte dissipation visqueuse sur les parois.  

Koehler et al. (Koehler, Hilgenfeldt et al. 2000) considèrent la mousse comme un milieu poreux. Ce 

modèle permet de prendre en compte les nœuds et do  de g alise  le od le p de t. Ils 
o tie e t l’ uatio  suiva te elia t la f a tio  li uide  à r, le rayon de courbure des bords de 

Plateau et Lnn, la longueur inter- œuds. L’i te fa e est i i o sid e o e o ile et l’ oule e t 

est donc de type piston. = , + ,   (Equation 3. 5) 

Le premier terme correspond à la contribution des bords de Plateau et le second terme correspond à 

la o t i utio  des œuds. Cette uatio  permet de décrire les ousses jus u’au  f a tio s li uides 
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de 10%. Cepe da t, ette uatio  ’est e  p ati ue solu le u i ue e t si l’o  se pla e da s le as 
d’u  oule e t pa  les o ds de Plateau ou a au  ou pa  les œuds. (Dame 2006) Il est possible 

de s’aff a hi  de la o t i utio  des œuds e  deçà d’u e f a tio  li uide de 1%. Au-delà, l’e eu  
sur la valeur de fraction liquide calculée sera élevée (ex : % d’e eu  su  la f a tio  li uide al ul e 
lo s u’elle se situe autou  de % d’eau . Ce modèle doit donc être employé avec précaution.  

L’ uipe de La gevi  et al. a pa  la suite p opos  l’i t g atio  d’u  fa teu  ot  M p e ant en 

compte les propriétés physico-chimiques du système telles que le coefficient de diffusion à la 

surface du tensioactif Ds, la viscosité du liquide µL et l’ lasti it  de Gi s EGibbs. (Durand and Langevin 

2002) = µ
 (Equation 3. 6) 

Ce od le fait le lie  e t e les deu  od les p de ts ue l’o  et ouve lo s ue M va ie. Lo s ue 
M<<1, on retrouve le modèle de Weaire et lorsque M>>1, on retrouve le modèle de Koehler.  

Nous avo s vu i i ue les p op i t s h ologi ues de l’i te fa e o ditio aie t le gi e de 
drainage. Ces propriétés sont relativement complexes à déterminer, en particulier en présence de 

particules. On peut de plus observer dans le cas réel des comportements non-newtoniens de 

l’i te fa e et du li uide sous l’effet du isaille e t e e  lo s de l’ oule e t. (Guignot 2008) Dans 

le as de la p se te tude su  Foa s a , ous ’avons pas accès aux paramètres de dimension de la 

mousse tels que r ou Lnn.  

Une approche macroscopique beaucoup plus simple et valable en drainage libre est employée pour 

l’i te p tatio  des sultats e p i e tau . 

b. Drainage dans les mousses à particules – Approche 

macroscopique 

 L’ uatio  utilis e pou  od lise  l’ volutio  du d ai age e  fo tio  du te ps est d iv e 
d’u e uatio  e plo e e  flottatio  (Gorain, Harris et al. 1998) qui relie le rendement de 

flottation  au temps de résidence de la mousse é  : = − é   (Equation 3. 7) 

Avec  ��� c����a���.  

Cette équation peut s’ i e de faço  uivale te e  e de e t e  eau : =  . −  é   (Equation 3. 8) 

Avec LD la constante de drainage (s-1),  le rendement en eau entre la pulpe et la mousse pour une 

hauteur de mousse nulle et  le rendement en eau à un temps de résidence donné de la mousse. 

O  et ouve l’e p essio  suiva te pou  la f a tio  li uide  à t=trésidence: =  . −  é  +  (Equation 3. 9) 
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Avec  la fraction liquide au temps de vie zéro (soit une hauteur de mousse nulle) et E une 

o sta te u’il a fallu ajoute  au iveau e p i e tal pou  ep se te  la f a tio  liquide résiduelle 

au  te ps i fi is li e à u  d pôt o du teu  d’u e a gile hu ide su  les pa ois de la olo e ap s 
destruction de la mousse.  

Cette de i e uatio  se a e plo e pou  l’a al se des do es sous l’h poth se ue le te ps de 
génération de la mousse est petit (10 secondes) devant le temps de vie de la mousse.  

Nous définirons ici la stabilité des mousses par la valeur de LD qui traduit la durée du drainage 

(drainage lent : LD te d ve s z o  et o  pas pa  l’ volutio  du volu e de ousse e  fo tio  du 
temps.  

D. Résultats 

a. )nfluence de la présence d’agrégats d’argile modifiés au TTAB sur 
les propriétés des mousses 

 Dans cette première partie, nous allons comparer les propriétés de moussabilité et de 

sta ilit  de ousses de suspe sio s d’a gile I  à  g/L o te a t des o e t atio s va ia les de 
TTAB aux propriétés de solutions de TTAB seul dans une gamme allant de 0,06 à 1,75 fois la CMC.  

 Tous les résultats seront présentés en fonction de la concentration en TTAB libre en solution 

ot  [TTAB li e] . Cette o e t atio  est d duite des isothe es d’adso ptio  du hapit e  e  
p se e d’a gile. 

i. Moussabilité 

 En figure 3. 5 so t p se t s les sultats de l’a al se du volu e de ousse pe da t la 
phase de bullage en fonction du temps. En noir est tracée une ligne continue représentant le volume 

de ousse da s l’h poth se où tout le gaz injecté (débit de gaz : 63 mL/min)  est capturé dans la 

mousse (mousse infiniment sèche avec →0).  
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Figure 3. 5 : (a) Evolution du volume de mousse avec le temps pendant le bullage pour les suspensions à 0 g/L d’illite I77 
(b) Evolution du volume de mousse avec le temps pendant le bullage pour les suspensions à 5 g/L d’illite I77. En (a) et (b), 

la ligne noire o ti ue ep se te l’ olutio  du olu e de ousse da s l’hypothèse que tout le gaz est capturé  

A pa ti  d’u e e tai e o e t atio  e  TTAB li e, ette lig e est attei te et e d pass e a  les 
mousses générées contiennent un volume non négligeable d’eau ui o t i ue au volu e total de 
mousse. En absence d'argile illite I77, la ligne de moussage idéale pour la solution de TTAB est 

dépassée entre 0,30 et 0,59 mmol/L de TTAB libre correspondant seulement à 0,24 et 0,47 CMC. 

Pour la suspension à 5 g/L d’illite, la lig e de oussage id al est d pass e e t e 0,07 et 0,18 mmol/L 

de TTAB libre, bien en dessous de ce qui est observé en l'absence d'illite. Pour une même 

o e t atio  e  TTAB li e e : ,  ol/L , la suspe sio  d’'illite p se te u e apa ité de 

formation de mousse supérieure. Ces observations confirment que les particules d'argile couvertes 

de TTAB adsorbé participent à la stabilisation des interfaces et à la formation de la mousse, 

probablement en combinaison avec des molécules de TTAB libres. Les moussabilités sont par ailleurs 

ide ti ues à pa ti  de ,  ol/L e  p se e d’a gile. Le o te u e  eau de la ousse est do  
probablement identique.  

ii. Stabilité 

 En figure 3. 6 sont présentées les mesures de fraction liquide en fonction du temps dans la 

mousse à partir de la fin du bullage.  
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Figure 3. 6 : (a) Evolution de la f a tio  li uide  pe da t l’ tape de d ai age pou  les suspe sio s à  g/L d’illite I  (b) 
E olutio  de la f a tio  li uide  pe da t l’ tape de d ai age pou  les suspe sio s à  g/L d’illite I  

Le drainage est rapide : environ 80% de l'eau a drainé après 500 secondes pour les mousses plus 

sta les de la s ie à  g/L. L’e egist e e t de la f a tio  li uide a t  stopp  e  as d’effo d e e t 
de la mousse. Le volume de mousse était constant au fil du temps dans les autres cas.    

Le modèle de drainage (équation 3.9) a été appliqué et la fraction liquide au temps de vie nul  et la 

constante de drainage LD qui en ont été déduites sont reportées en figure 3. 7. 
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Figure 3. 7 : Influence de la présence de l'argile sur la fraction liquide à l'instant t = 0 (début du drainage) l0 et la 
constante de drainage de la mousse LD 

 La f a tio  li uide i itiale l0 augmente avec la concentration en TTAB libre et atteint une 

valeur maximale d'environ 12% lorsque la concentration de TTAB libre est de 2,98 mmol/L pour les 

suspensions sans argile et au-dessus de 1,23 mmol/L pour les suspensions contenant 5 g/L d'illite. Les 

fractions liquides élevées conduisent à un drainage ralenti avec des constantes de drainage LD plus 

faibles. Dans les deux séries, la constante de drainage LD diminue avec la concentration en TTAB libre 

et se sta ilise à  ,  et 1,  ol/L de TTAB li e pou  espe tive e t  et  g/L d’illite. La ousse de 
TTAB seul atteint donc bien ici sa stabilité maximale à partir de la CMC qui se situait à 1,25 mmol/L 

d’ap s les sultats de te sio t ie du hapitre 2. Ensuite, la constante de drainage LD se stabilise 

pou  la s ie à  g/L d’illite à u e valeu  si ilai e à elle de la s ie à  g/L  lo s ue la o e t atio  
en TTAB libre est supérieure à 1,2 mmol/L, une valeur proche de la CMC. Les isothermes d'adsorption 

présentées au chapitre 2 révélaient que l'argile atteignait alors son plateau d'adsorption maximale. 

Toutes les molécules ajoutées au-dessus de la concentration micellaire critique forment des micelles 

et la i ti ue de d ai age de la ousse ’est plus dépendante de la concentration en TTAB libre. 

Ceci est observé dans notre cas pour une concentration en TTAB entre 1 et 3 CMC (concentration de 

TTAB libre entre 1,49 et 2,98 mmol/L) : les courbes de moussabilité (volume de mousse en fonction 

du temps) sont superposées (figure 3. 5  et l0 et LD sont stables. On retrouve donc un résultat de la 



Chapitre 3 : Etude de la moussabilité et de la stabilité des mousses modèles d’argile illite 

~ 123 ~ 
 

littérature qui montre que la moussabilité et la stabilité des mousses fortement concentrées en 

agents tensioactifs (ex: 1 à 5 CMC de CTAB) sont indépendantes de la concentration en agent tensio-

actif. (Carey and Stubenrauch 2009) 

iii.  Conclusion 

 Cette p e i e tude a pe is de o fi e  ue l’a gile illite t ait e pa  du TTAB avait ie  
un effet stabilisant sur les mousses. Il a été possible de former des mousses stables à partir de 

suspe sio s o te a t de fai les o e t atio s e  TTAB li e g â e à la p se e de l’a gile.  

b. Influence de la concentration en argile et en TTAB sur les 

propriétés des mousses 

 L’i flue e de la o e tration en argile dans la suspension sur les mousses  a ici été étudiée 

e  effe tua t des e p i e tatio s su  u e plage alla t de  à 1  g/L d’a gile. Nous ve o s ue la 
ua tit  de TTAB à utilise  elative e t à la asse d’a gile pou  avoi  u e ousse stable est un 

paramètre sensible à la concentration en argile en suspension.      

i. Moussabilité 

En figure 3. 8 so t p se t s les sultats de oussa ilit  pou  les  o e t atio s d’a gile tudi es.  
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Figure 3. 8 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour les suspensions 
d'argile illite à respectivement 25, 50 et 100 g/L et différents ratios TTAB/illite - La droite noire continue représente 

l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé 

On note ici que l’i te valle de atio assi ue TTAB/illite correspondant au dépassement de la 

moussabilité « optimale » ave  la aptu e de l’i t g alit  du gaz i je t  (ligne noire continue), 

diminue lorsque la concentration d'illite augmente. Cet intervalle est de 4,0-4,8%, 3,6-4,0% et de 2,7-

2,9% pou  les o e t atio s d’a gile de ,  et 1  g/L respectivement. Cette observation est 

également confirmée à 5 g/L d'illite pour un ratio TTAB/illite entre 6 et 10%. Après un temps de 

contact long (> 24 h), la concentration surfacique de tensioactif adsorbé est indépendante de la 

quantité d’a gile (McKinley and Jenne 1991) et l’ tat de e ouv e e t de la su fa e pa  le TTAB  peut 

donc être considéré comme identique dans chaque série à un rapport massique TTAB/illite donné. 

Cela avait t  o fi  pa  les esu es de z ta t ie su  Mütek alis es à  et  g/L d’a gile ui 
o o daie t ave  les isothe es d’adso ptio  alis es à  g/L d’a gile da s le hapit e .  

Dans le chapitre 2 nous avons vu que tous les sites chargés négativement sont neutralisés à partir 

d’u  atio de , % et que l’adso ptio  ’atteint son maximum u’à un ratio massique de 10%. On voit 

i i ue les suspe sio s d’a gile à 25 et 50 g/L atteignent leur moussabilité optimale dans un intervalle 

de atio assi ue TTAB/illite sup ieu  à , %. O  se t ouve do  alo s da s l’ tape d’adso ptio  III 
où l’adso ptio  pa  les haî es h d opho es a débuté. La charge de surface des particules est 

légèrement positive et la concentratio  e  TTAB li e plus lev e a  e ode d’adso ptio  est oi s 
favorisé. Au contraire, on se trouve dans une plage de ratio inférieure à 3,5% pour la série à 100 g/L 

d’a gile. La neutralisation des sites négatifs est alors partielle et la concentration en TTAB libre est 

réduite.   

Au bilan, plus la concentration de l'argile est élevée, plus le ratio TTAB/illite nécessaire pour atteindre 

la moussabilité « optimale » est faible.  

ii. Stabilité 

 En figure 3. 9, les courbes de fraction liquide des mousses en fonction du temps montrent 

que toutes les mousses qui atteignaient la moussabilité « optimale » en figure 3. 8 ont une stabilité 

plus durable. En effet, leur volume est stable dans le temps sur plus de 2000 secondes et la fraction 

liquide initiale d'environ 12% en moyenne traduit une mousse humide au départ.  
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Figure 3. 9 : E olutio  de la f a tio  li uide l lors de l'étape de drainage pour les suspensions d'argile illite à 
respectivement 25, 50 et 100 g/L et différents ratios TTAB/illite 

Les sultats de esu e de taille de ulles da s la ousse pou  la s ie à  g/L d’a gile à u  te ps 
de 10 secondes après la fin du bullage sont présentés en figure 3. 10. On voit que la taille de bulle 
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chute avec le ratio TTAB/illite et se stabilise autour de 0,2-0,3 mm à partir du ratio 3,6 %. Cette 

stabilisation de la taille de bulle va donc de pair avec une moussabilité très proche ou au-delà de 

l’opti al figure 3. 8) et une stabilité élevée (figure 3. 9).  
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Figure 3. 10 : Evolution du diamètre moyen de bulle en surface en fonction du ratio TTAB/illite pour la série à 50 g/L 
d’a gile I  – Photos prises 10 se o des ap s l’a t du ullage à ,   du so et de la ousse d’u  olu e total de 

30 mL 

La distribution de taille de bulle tend aussi à être plus homogène lorsque le ratio TTAB/illite 

augmente (voir la distribution en annexe 3.2). 

La figure 3. 11 epo te les f a tio s li uides i itiales l0 et la constante de drainage LD en fonction du 

ratio massique TTAB/illite  pour les 4 séries de suspensions à 5, 25,  et 1  g/l d’illite. 
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à la s ie à  g/L. L’allu e des ou es de f a tio  li uide i itiale est si ilai e : 0 diminue au départ 

légèrement en augmentant le rapport massique TTAB/illite et puis il augmente fortement à partir 

d'une certaine valeur seuil de ratio TTAB/illite, dépendant de la concentration initiale en illite. Une 

tendance similaire est observée pour la constante LD à cette même valeur seuil mais LD rediminue 

ensuite (drainage qui ralentit/ mousse plus stable). On observe donc une déstabilisation de la 

ousse autou  de ette valeu  seuil suivie e suite d’une augmentation de la stabilité lorsque la 

valeur seuil est dépassée. Pour la série à 50 g/L, cette valeur seuil correspond au point de 

eut alisatio  du pote tiel z ta esu e aussi à  g/L d'a gile  et à u  a i u  d’h d opho i it . 
La chute de la stabilité (augmentation de LD / diminution de l0  à p o i it  du poi t d’i ve sio  du 
potentiel zêta est un phénomène bien connu. En effet, il a été montré que les mousses peuvent être 

formées seulement à une hydrophobicité de surface intermédiaire. (Horozov 2008) Ainsi, la meilleure 

stabilité de la mousse de la série à 50 g/L a été obtenue lorsque le potentiel zêta des particules est 

légèrement positif en raison de l'adsorption du TTAB par interaction hydrophobe. (Fuerstenau and Jia 

2004) Par ailleurs, le point de neutralisation du potentiel zêta est, en théorie, semblable pour toutes 

les séries (McKinley and Jenne 1991): cela a été confirmé à 5 g/L par les mesures de changement de 

pe te de l’isothe e d'adso ptio  et à  et  g/L pa  le z ta t e Mütek. N a oi s, il appa aît 
que la valeur seuil correspondante pour augmenter la stabilité des mousses est décalée vers les 

faibles valeurs du ratio TTAB/illite lorsque la concentration en argile augmente.  

Les probabilités de collision et de capture dans la suspension aérée favorisées à une concentration 

élevée en illite seraient responsables de la stabilité accrue des mousses. Elles contiendraient une 

ua tit  sup ieu e d’a gile au  p op i t s sta ilisa tes. Cette h poth se va t e v ifi e i-après.  

iii. Contenu en argile et granulométrie des mousses 

 Le contenu en argile des mousses à une hauteur de 27 cm a été mesuré sur des échantillons 

collectés par débordement tel que décrit en page 116.  

Les ratios de TTAB/illite choisis pour cette étude correspondent aux mousses stables dont les 

constantes de drainage LD sont équivalentes autour de 0,027 s-1  pour la série à 5 g/L et de 0,020 s-1 

pour les séries à 25, 50 et 100 g/L ainsi que représenté dans le tableau 3. 1. Tous ces points se situent 

au-delà de la valeur de ratio TTAB/illite où il y a déstabilisation de la mousse.  

Concentration en 
illite I77 dans 
suspension 
départ (g/L) 

Ratios TTAB/illite 
testés (%) 

l0 (%) LD (s
-1) 

5 16 11,8 0,029 
20 11,2 0,025 

25 4,8 9,0 0,020 
5,6 12,2 0,015 

50 4,0 12,5 0,015 
4,4 13,1 0,018 

100 2,9 10,9 0,035 
3,1 11,4 0,023 

Tableau 3. 1 : Ratios TTAB/illite testés pour les essais de collecte de mousse par débordement et valeurs 
correspondantes de constante de drainage LD et de fraction liquide à t=0 l0 
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Les résultats de cette étude sont présentés en figure 3. 12 : 
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Figure 3. 12 : Concentration en illite I77 dans la mousse en fonction de la concentration en illite I77 dans la suspension de 
départ et du ratio TTAB/illite 

 Pou  la suspe sio  à  g/L, la o e t atio  o e e d’illite da s la ousse est autou  de  
g/L alors que pour les suspensions à 25 g/L, 50 g/L et 100 g/L les concentrations en particules dans la 

mousse sont proches et toutes supérieures à 100 g/L. Ce résultat explique la raison pour laquelle des 

valeu s assez si ilai es de l0 et de LD pour 25, 50 et 100 g/L avaient été mesurées. On observe 

gale e t u’à  g/L u  a i u  des pa ti ules d'a gile da s la ousse est attei t au atio 
TTAB/illite de 5,6%.  

Par ailleurs, les faibles ratios de TTAB/illites testés (en noir) ont donnés globalement des 

concentrations en illite I77 dans la mousse supérieures aux ratios plus élevés (en rouge), sauf à 25 

g/L. O  au ait pu s’atte d e à u  effet i ve se a  la hausse du atio TTAB/illite favo ise 
pote tielle e t l’atta he e t des pa ti ules su  les ulles. E  ega da t les valeurs de fraction 

liquide l0 dans le tableau 3. 1, on voit que les mousses qui contiennent un ratio de TTAB/illite plus 

élevé sont plus humides. Cela a donc pu contribuer à réduire la concentration en argile dans la 

mousse aux ratios TTAB/illite élevés par dilution. 
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Figure 3. 13 : Analyse granulométrique de la suspension de départ et des mousses à 5 g/L (TTAB/illite = 16%), 25 g/L 
TTAB/illite = , % ,  g/L TTAB/illite = , %  et  g/L TTAB/illite = , %  da s l’eau distill e a e   i  d’ult aso s 

 En ce qui concerne la distribution des tailles des particules d'argile dans la mousse, la figure 

3. 13 montre que certaines classes de taille sont de préférence recueillies dans la mousse. Les 

courbes de référence correspondent à la distribution de taille de l’illite e  l'a se e de TTAB et so t 
o pos es de deu  lasses g a ulo t i ues p i ipales:  à   et de 1  à  . Da s les 

mousses issues des suspensions à 5 g/L, 25 g/L, 50 g/L et 100 g/L, les pics sont déplacés 

progressivement vers de petits dia t es de pa ti ules alla t de 1 à  . Les suspe sio s à  et 
100 g/L donnent des résultats similaires avec les particules les plus fines. Plus la concentration en 

argile dans la suspension est élevée, plus la taille des particules dans la mousse est faible.  

Nous ve o s da s la suite g â e au  essais e s su  le pilote au hapit e  u’u  ph o e 
similaire de diminution de la taille des particules dans la mousse avec le temps de résidence est 

observé. Un drainage préférentiel des plus grosses parti ules ui s’i te sifie ave  le te ps de 
résidence pourrait expliquer cette observation. Ce résultat aura un impact positif sur le procédé final 

pou  le uel o  e he he l’e t a tio  des plus fi es pa ti ules.  

iv. Discussion 

 Ai si, u e uestio  de eu e : pou uoi es fi es pa ti ules d’illite so t olle t es 
sélectivement alors que nous avions vu au chapitre 2  que la distribution de taille dans la suspension 

a tendance à augmenter avec la concentration en TTAB (augmentation du pic à 20-   ? Les 
particules peuvent être transportées de la suspension vers la mousse par deux phénomènes 

concurrents: l'attachement à la bulle, qui est favorisé avec des particules partiellement hydrophobes 

et l'entraînement. Ce dernier phénomène d’e t ai e e t est totale e t o  s le tif et e ueille à la 
fois des particules hydrophobes et hydrophiles par plusieurs mécanismes comme évoqué au chapitre 

1. (Wang, Peng et al. 2015) Les petites particules sont connues pour être davantage sujettes à 

l'entraînement de particules plus grandes et il a été montré que l'entraînement est favorisé pour des 

fractions liquides élevées, donc dans les mousses humides et pour de fortes concentrations en 

particules en suspension. (Neethling and Cilliers 2009; Wang, Peng et al. 2015) Ceci pourrait 

e pli ue  la p se e de fi es pa ti ules d'a gile da s les ousses d’a giles ui so t hu ides lo s du 
moussage. Néanmoins, la concentration en argile est stable dans les mousses lors de l'augmentation 

de la concentration d'argile en suspension de 25 à 100 g/L alors qu'elle devrait avoir augmenté en cas 

de fort entraînement. Ainsi le mécanisme de fi atio  des pa ti ules d’a gile au  ulles est le plus 

probable dans not e tude. Nous avio s vu au hapit e 1 ue l’ag gat ulle-pa ti ule tait d’auta t 
plus stable que la particule était petite. (Bloom and Heindel 1997) Les particules de grosse taille 

pourront plus fa ile e t se d ta he  des ulles pa  le flu  d’eau des e da t et t e t a sf s da s 
les bords de Plateau où elles sont soumises au drainage.  

 Plusieurs équipes de recherche ont étudié l'influence de la taille des particules sur le drainage 

des mousses. Ils ont montré que lorsque la taille des particules est du même ordre de grandeur que 

les bords de Plateau, ces particules sont expulsées des interfaces des films de mousse et influencent 

la cinétique de drainage des mousses. (Fameau and Salonen 2014) Deux phénomènes 

complémentaires et interdépendants sont alors impliqués: la sédimentation dont la vitesse 

augmente avec la taille des particules (Rouyer, Louvet et al. 2011) et le drainage d'eau qui peut être 

ralenti dans certains cas par colmatage (Guillermic, Salonen et al. 2009). Par ailleurs, certaines études 
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o t o t  l’i po ta e du facteur de confinement c défini ci-après sur les vitesses de 

déplacement des particules : =  (Equation 3. 10) 

Avec dP, le diamètre de la particule et  le diamètre maximal du cercle inscrit dans une coupe de 

bord de Plateau ainsi que représenté en figure 3. 14.  

 

Figure 3. 14 : a  S h a d’u e oupe de o d de Plateau a e  le dia t e li ite dlim (b) Schéma en 3 dimensions su bord 
de Plateau avec vl, la vitesse du liquide drainant, vp, la vitesse de déplacement de la particule et vc, la vitesse de contre-

courant de recirculation (Rouyer, Louvet et al. 2011) 

Ainsi, dans une mousse de fraction liquide constante, Rouyer et al. ont étudié la vitesse de 

déplacement vp de particules de diamètres compris entre 15 et 140 µm de densité proche de celle de 

l’a gile , . Le fa teu  de o fi e e t aug e te alo s avec la taille de particule. Ils ont montré 

u’i d pe da e t de la s di e tatio , la vitesse de d pla e e t des petites pa ti ules 
(faiblement confinées) vp était plus faible que la vitesse du liquide drainé vl. Un phénomène inverse 

est observé sur les grosses particules (fortement confinées) dont la vitesse de déplacement est 

sup ieu e à elle du li uide d ai . L’e iste e d’u  flux de recirculation à contrecourant  de vitesse 

vc pourrait expliquer ce profil de vitesse pour les petites particules. Les petites particules ont en effet 

tendance à se déplacer dans les coins du bord de Plateau, là où le flux de contre-courant est le plus 

fort alors que les grosses particules sont situées au centre. Le flux à contre-courant réduit la section 

du bord de Plateau et contribue donc à augmenter la vitesse des grosses particules situées au centre 

alo s ue les petites so t ale ties. Ce od le ’e pli ue a oi s pas o pl te e t le p ofil de 
vitesse observé pour les grosses particules. (Rouyer, Louvet et al. 2011)  

Ces résultats montrent donc ue da s l’h poth se où u e pa tie des fines pa ti ules d’a gile se 
détacheraient des bulles de la mousse, leur déplacement par drainage serait moins favorisé que les 

grosses particules.  

v. Conclusion 

 Bie  ue les pa ti ules d’illite atu elle p se te t u e distribution inhomogène de formes et 

de diamètres, elles sont capables de stabiliser des mousses de flottation après hydrophobisation in 

situ pa  adso ptio  d’u  age t te sioa tif atio i ue TTAB . Pou  u e e ua tit  de TTAB e  
solution, les mousses d'illite présentent un pouvoir moussant et une stabilité supérieurs comparées 

au  ousses e o te a t ue du TTAB pu . L’opti u  de la apa it  de oussage et de la sta ilit  
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pour des concentrations de 5, 25 et 50 g/L d’illite se situe au-delà du d ut de l’adso ptio  du TTAB 
via les chaînes hydrophobes tape d’adso ptio  III , e ui sig ifie ue le pote tiel z ta est 
légèrement positif. Au contraire, à une concentration de 100 g/L d'illite dans la suspension, 

l'optimum est atteint en dessous du point de neutralisation à une valeur du potentiel zêta négatif. Le 

rôle des particules d'argile dans la stabilisation de la mousse est donc prédominant alors que la 

concentration en TTAB libre est très faible (~ 10-5
 M). Ces observations sont donc en accord avec les 

o lusio s d’Ho ozov (Horozov 2008) qui a montré que les mousses de particules stables ne 

peuvent être fo es u’à u e h d opho ie i te diai e. Des esu es d’a gle de o ta t à 
l’i te fa e e t e des pa ti ules d’a gile t ait es au TTAB, de l’eau et de l ai  pou aie t t e u e piste 
de recherche pour confirmer ce résultat. Nous avons par ailleurs vu que la taille des bulles dans la 

mousse se stabilisait et devenait homogène au-delà du atio TTAB/illite o espo da t à l’opti u  
de moussabilité et stabilité.  

Quatre concentrations d'illites différentes (5, 25, 50 et 100 g/L) ont été étudiées et il a été montré 

que pour des concentrations de 25 à 100 g/L, les probabilités de collision particules/bulles et de 

capture des particules par les bulles augmentent et rendent possible la formation de mousse stable 

pou  des atios assi ues TTAB/illite d’auta t plus faibles que la concentration en argile en 

suspension augmente. Il a aussi été démontré que l'attachement aux bulles est le mécanisme de 

t a spo t p i ipal des pa ti ules d’a gile a  l'e t aî e e t au ait p ovo u  u e aug e tatio  de la 
concentration d'argile dans la mousse lorsque l'on augmente la concentration en argile en 

suspe sio , e ui ’est pas e p i e tale e t o se v . 

Enfin, une sélectivité pour les fines particules da s les ousses ui te d à s’i te sifie  ave  la 
concentration en particules dans la suspension de départ a été observée. Nous verrons dans le 

chapitre 5 que cette sélectivité est dépendante du temps de vie de la mousse et donc liée fortement 

au ph o e de d ai age. La s ie d’essais p se t e da s la suite va pe ett e de o pa er les 

p op i t s de ousses d’illite I  à des ousses d’a gile I  de g a ulo t ie afi  de voi  si e 
paramètre est influent.  

c. )nfluence de la granulométrie de l’argile sur les propriétés des 
mousses 

 Une étude a été réalisée selon un protocole identique à pa ti  d’a gile illite de t pe I  ui est 
constituée de particules plus fines (D50 de 2,7 µm contre 12,5 µm pour I77). Nous avions vu au 

hapit e  ue l’isothe e d’adso ptio  de ette a gile tait ide ti ue à elle de l’illite I . Nous 
pouvons donc comparer les performances de moussage à ratio TTAB/illite donné. La concentration 

d’a gile est fi e à  g/L.  

i. Moussabilité 

 La figure 3. 15 ep se te l’ volution de la moussabilité pour les différents ratios testés avec 

l’a gile I .  
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Le TTACl présente une pureté similaire à celle du TTAB de 98% et a été fourni par Alfa Aesar. Ces 

deu  te sioa tifs ’a a t pas la e asse olai e, les sultats so t p se t s e  ol/L de 
tensioactif total ajouté dans la suspension.  

i. Solution de tensioactif seul 

 U e p e i e s ie d’essais a o sist  à o pa e  les p op i t s des solutio s de te sioa tif 
seul da s l’eau Milli Q et  g/L de CaCl2. 

  Moussabilité 

 L’ volutio  du volu e de ousse e  fo tio  du te ps pendant le bullage est présentée en 

figure 3. 17 pour 2 concentrations en tensioactifs TTACl et TTAB libres. 
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Figure 3. 17 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour les solutions de 
TTACl et de TTAB à diff e tes o e t atio s olai es da s l’eau MilliQ à  g/L de CaCl2 - La droite noire continue 

représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé 

 On voit que pour une même concentration en tensioactif de 1,49 mmol/L, la moussabilité du 

TTAB est supérieure à celle du TTACl. On est ici dans un domaine de concentration en tensioactif se 

situant au-delà de la CMC qui est de 1,25 ± 0,2 mmol/L pour le TTAB d’ap s le hapit e 1 et de 1,  
ol/L d’ap s la litt atu e pou  TTACl (Huang, Maltesh et al. 1995). Il ’y a quasiment plus 

d’ volutio  de la oussa ilit  lo s ue la o e t atio  est po t e à , 8 ol/L pou  le TTAB et 
4,03 mmol/L pour le TTACl.  

La CMC est i flue e pa  le deg  d’i te a tio  des o t e-ions avec la micelle. Plus les contre-ions 

sont en i te a tio  ave  le te sioa tif, plus la CMC se a fai le. G ale e t, plus l’io  est 
polarisable et chargé, plus il est en interaction avec le tensioactif. Néanmoins, son degré de liaison 

di i ue ave  le deg  d’h d atatio . (Bikerman 1973) Da s le as p se t, l’io  hlo u e dev ait t e 
plus fortement lié à la micelle et donner une CMC plus basse car il est le plus électronégatif et son 

e thalpie d’h d atatio  est plus lev e -363 kJ/mol contre -336 kJ/mol pour le bromure (Chieh)). Il 

est ici difficile de conclure sur cet aspect car les 2 ions chlorure et bromure ont des propriétés très 

p o hes et les deg s d’i e titudes su  la CMC e p i e tale du TTAB est t op i po ta t. De plus, 
les solutions contiennent des quantités importantes de CaCl2 qui peuvent potentiellement masquer 

les diff e es ue l’o  souhaite o se ver. 
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Des études plus récentes montrent un lien entre le a o  d’h d atatio  du contre ion et la 

moussabilité. Plus le a o  d’h d atatio  du o t e io  est g a d, oi s la ha ge de te sioa tif est 
écrantée et plus les répulsions coulombiennes entre les molécules de tensioactif sont fortes. 

(Pandey, Bagwe et al. 2003) L’ai e pa  t te di i ue alo s ai si ue ep se t  e  figure 3. 18.  

 

Figure 3. 18 : Effet du o t e io  su  l’a a ge e t ol ulai e du dode l sulfate à l’i te fa e eau/ai . L’ai e pa  
molécule est notée Am (Pandey, Bagwe et al. 2003) 

Dans cet exemple de la littérature, les moussabilités les plus importantes sont obtenues pour les ions 

lithium et sodium qui ont les plus aires par tête les plus élevées. En fait, la formation de la mousse 

est favorisée lorsque les micelles sont instables et capables de diffuser des monomères de 

te sioa tif de faço  apide ve s l’i te fa e eau/air nouvellement créée.  

Les a o s d’h d atatio  du hlo u e et du o e so t uasi e t ide ti ues : respectivement 3,32 

et 3,30 Å. (Nightingale 1959) Cette donnée n’e pli ue do  pas la oussa ilit  sup ieu e o se v e 
pour le TTAB dans le cas de la présente étude.  

 Stabilité 

 La figure 3. 19 ep se te l’ volutio  de la f a tio  li uide ave  le te ps. O  ote i i ue les 
mousses formées à partir de TTACl sont plus humides que celles formées à partir de TTAB.  
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Figure 3. 19 : Evolution de la f a tio  li uide l lors de l'étape de drainage pour les solutions de TTACl et de TTAB  à 
diff e tes o e t atio s olai es da s l’eau MilliQ à  g/L de CaCl2 

Les constantes de drainage LD ont été calculées et sont très similaires pour tous ces essais autour de 

0,017 et 0,020 s-1.  

ii. Suspension d’argile à 5  g/L 

 U e se o de s ie d’essais a t  alis e e  p se e d’illite I  à  g/L. Nous avo s e  
pa all le effe tu  des esu es de pote tiel z ta pa  le t opho se su  les  suspe sio s d’a gile et 

de TTACl. Le potentiel zêta est similaire à celui mesuré en présence de TTAB à la même concentration 

molaire. Cela signifie donc que les p op i t s d’adso ptio  du TTACl sont très proches de celles du 

TTAB. On se situe ici à des concentrations molaires correspondant aux ratios massiques TTAB/illite de 

3%, en dessous du point de moussabilité et stabilité optimale et de 4%, au-delà du point optimal.  

 Moussabilité 

 La figure 3. 20 p se te l’ volutio  du volu e de ousse e  fo tio  du te ps e  p se e 
de TTACl ou de TTAB à une concentration de 4,46 et 5,95 mmol/L. Cette concentration correspond à 

la concentration totale de tensioactif ajouté dans la suspension. La concentration en tensioactif libre 

ap s adso ptio  se ait d’e vi o  , 1 à ,  ol/L. 
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Figure 3. 20 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour les suspensions 
d’a gile à  g/L et diff e tes o e t atio s olai es de TTACl et de TTAB da s l’eau MilliQ à  g/L de CaCl2 - La 

droite noire continue représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé 

A la concentration totale ajoutée de 4,46 mmol/L, les moussabilités des 2 tensioactifs sont très 

proches. Celle du TTACl est même légèrement supérieure à celle du TTAB. Au contraire, à 5,95 

mmol/L, les moussabilités diffèrent. La moussabilité en présence de TTAB est élevée et dépasse la 

droite de moussabilité optimale alors que le TTACl reste en dessous.  

 Stabilité 

 On retrouve une disposition relative similaire en figure 3. 21 pou  l’ volutio  de la f a tio  
li uide e  fo tio  du te ps. La ousse d’a gile au TTAB à ,  ol/L est la plus hu ide et la plus 
stable avec un LD de 0,015 s-1. La ousse d’a gile au TTACl à ,  ol/L d ai e plus vite ave  u  LD 

de 0,043 s-1.  
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Figure 3. 21 : E olutio  de la f a tio  li uide l lors de l'étape de drainage pour les suspe sio s d’a gile à  g/L et 
diff e tes o e t atio s olai es de TTACl et de TTAB da s l’eau MilliQ à  g/L de CaCl2 

iii. Conclusion 

 Au bilan, on peut considérer que les propriétés moussantes du TTACl sont assez proches de 

celles du TTAB, bien que légèrement inférieures. Le TTACl peut donc être envisagé comme 

alternative au TTAB. Ces essais réalisés en présence de CaCl2 ’o t pas pe is de ett e e  ava t les 
diff e es de oussa ilit  e t e les  o t e io s telles u’elles sont décrites dans la littérature. 

L’a al se du pote tiel z ta a pe is de v ifie  ue les p op i t s d’adso ptio  su  l’a gile du TTACl 
so t ie  si ilai es à elles du TTAB. Le TTAOH ’a pas t  tudi  i i ais d’ap s la litt atu e, sa 
CMC se situe autour de 1,8 mmol/L (Hao, Liu et al. 2003), une valeur légèrement supérieure à celle 

du TTAB et du TTACl (1,25 ± 0,20 mmol/L et 1,3 mmol/L respectivement) mais du même ordre de 

g a deu . O  peut do  s’atte d e à u  o po te e t p o he de elui du TTAB et du TTACl.  

E. Conclusion 

 Nous avo s o t  da s e hapit e ue les pa ti ules d’a gile illite t ait es i  situ pa  du 
TTAB avaient bien un effet stabilisant sur la mousse. Elles participent à la stabilisation des bulles lors 

de la formation de la mousse (temps de moussage réduit) et ont aussi un effet retardant sur le 

drainage. Il existe aussi des plages étroites de ratios TTAB/illite pour lesquelles il y a déstabilisation 

car l’h d opho ie est t op i po ta te. Nous ’avo s toutefois pas o se v  de lo age du d ai age 
comme évoqué dans la littérature sur les nanoparticules. (Guillermic, Salonen et al. 2009; Guignot, 

Faure et al. 2010) Pa  ailleu s, plus les pa ti ules d’a gile so t fines et plus la mousse est stable. Nous 

détaillerons ce point au chapitre 5 grâce aux bilans massiques et aux analyses granulométriques 

réalisées sur les ousses issues du pilote de flottatio . L’opti u  de la apa it  de oussage et de 
la stabilité pour des concentrations de 5, 25 et 50 g/L d’illite se situe au-delà du début de 

l’adso ptio  du TTAB via les chaînes hydrophobes tape d’adso ptio  III . Au contraire, à une 

concentration de 100 g/L d'illite dans la suspension, l'optimum est atteint en dessous du point de 

neutralisation à une valeur du potentiel zêta négatif. Le rôle des particules d'argile dans la 

stabilisation de la mousse est alors prédominant car la concentration en TTAB libre est très faible (~ 

10-5
 M). Une explication à ce phénomène serait que pour des concentrations de 5 à 100 g/L, les 

probabilités de collision particules/bulles et de capture des particules par les bulles augmentent et 

e de t possi le la fo atio  de ousse sta le pou  des atios assi ues TTAB/illite d’auta t plus 
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faibles que la concentration en argile en suspension augmente car les mousses sont plus riches en 

argile. Les bilans massiques réalisés sur les mousses appuient cette hypothèse et montrent aussi que 

l'attachement au  ulles se ait le a is e de t a spo t p i ipal des pa ti ules d’a gile. 
L'entraînement aurait en effet provoqué une forte augmentation de la concentration d'argile dans la 

mousse lorsque l'on aug e te la o e t atio  e  a gile e  suspe sio , e ui ’est pas 
expérimentalement observé. 

E fi , les essais e s ave  le TTACl, alte ative plus ologi ue du TTAB, o t e t u’il se ait 
possi le de l’e plo e  sa s ue les p op i t s oussa tes soie t fortement impactées.  

F. Annexes 

Annexe 3.1: Conditions expérimentales détaillées des essais sur 

Foamscan 

 

Colonne A section carrée de côté ,1  à l’i t ieu  
Fritté P4 – épaisseur de 3 mm du fournisseur Robu 

(ref : VitraPOR Special design Filterdisc, bi-plane 
8,57 171,40 
ø 40,0 mm) 

Experimental parameters 
Protocol N°2 : Gas injection until target foam volume is 

reached 
Stop with None 
Stop foaming when No liquid remains 
Stop foaming automatically when foam reach 
top 

Yes (No if alternative protocol for foam collect 
by overflowing) 

CSA Analysis? No (or yes in the case of the alternative protocol 
for bubble size measurement) 

Frequency of foam volume 1 s during and 1 s after foam generation 
Coefficient black and White 75%  
Calculation mode Reference line by line 
Measurement Activate electrode 2 only 
Reference electrode Electrode 1 
Display during test Electrode 2 only 
Gas Air - Nitrogen 
Film camera recording No 
Liquid calibration 
Initial volume 10 mL 

Liquid volume to inject  10 mL  (x3) 

PROTOCOL N°2 

Foam volume 30 mL (or 60 mL for alternative protocol) 

Foam volume end point 30 mL (or 60 mL for alternative protocol) 

Tableau 3. 2 : Conditions expérimentales détaillées des essais sur Foamscan 

Annexe 3.2: Distribution des tailles de bulles en paroi par analyse 

d’image sur Foamscan 
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 Les dist i utio s de tailles de ulles o te ues ave  des suspe sio s d’a gile I  à  g/L et 
des ratios de TTAB/illite de 3 et 4,4% sont représentées ci-dessous. Les images ont été capturées 10 

secondes ap s l’a t du ullage.  

 

Figure 3. 22 : Dist i utio  e  o e des tailles de ulle esu es e  pa oi su  le Foa s a  pou  u e suspe sio  d’a gile 
I77 à 50 g/L et des ratios de TTAB/illite de 3 et 4,4% à t= 10 s 

On voit la distribution est plus élargie au ratio TTAB/illite de 3% avec la présence de bulles de grosse 

taille entre 0,3 et 1,1 mm.  
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Chapitre  :  Mise en e quation des principaux phe nome nes de transport par un mode le a   zones - De veloppement d’une colonne de flottation en continu  
Ai si u’ vo u  au hapit e , la od lisatio  du p o d  de flottatio  est o ple e et fait 

appel à plusieurs disciplines scientifiques. Les 3 approches les plus courantes de modélisation sont ici 

présentées et le modèle semi-empirique à 2 zones choisi pou  l’ tude est d taill . Il pe et de 
disso ie  les o t i utio s des ph o es de t a spo t tels ue la flottatio  v aie, l’e t ai e e t et 
le d ai age et se a e plo  da s le hapit e suiva t pou  l’a al se et l’i te p tatio  des sultats 
expérimentaux. Un pilote de flottation en colonne et fonctionnant en continu grâce à un système 

auto ati ue de gulatio  du iveau a t  d velopp  da s le ad e de l’ tude. So  i st u e tatio  
permet de mesurer la taille des bulles et le taux de vide de la suspension aérée. Ce chapitre introduit 

et décrit de façon détaillée le pilote et donne les arguments qui ont guidés les choix techniques tels 

ue le t pe d’i je teu , les po pes ou le s st e d’agitatio . Nous ve o s ue la atu e des 
suspensions a beaucoup influé sur ces choix. Le principe des instruments de mesure du taux de vide et 

de taille de bulles ainsi que les équations principales utilisées pour le traitement des résultats sont 

donnés.  
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A. Introduction 

Un nouveau pilote de flottation en colonne a été développé dans le cadre de cette étude afin de 

pe ett e la alisatio  d’essais e  o ti u selo  u e o figu atio  p o he de elle d’u  pilote 
i dust iel e  vue du futu  di e sio e e t d’u e u it  à g a de échelle. Les petites dimensions de 

cette colonne et les volumes raisonnables de suspension engagés (30 L pour 1 h) ont rendu possible 

la ultipli atio  des essais o e à l’ helle du la o atoi e. Diff e ts pa a t es e p i e tau  
sont donc étudiés (débit d’ai , atio TTAB/illite o e t atio  et g a ulo t ie de l’illite  et les 
résultats sont exposés au prochain chapitre. Deux pilotes « jumeaux » ont été développés en 

parallèle pendant la thèse à Grenoble et à Marcoule. Nous détaillerons dans la suite les détails qui les 

différencient.  

 La colonne a été réalisée par le laboratoire LGP2 de Grenoble et dispose de technologies 

précédemment éprouvées sur des pilotes conçus dans le passé par cette équipe tel que le système 

de olle te et d’a al se de taille de bulles par capillaire déjà présent sur une colonne de 20 cm 

développée récemment. (Allix, Zeno et al. 2011) Nous ve o s ue e s st e s’i spi e de dispositifs 
existants de la littérature. (Smith and Warren 1989; Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016)  Le corps de la 

olo e a t  alis  da s atelie  du LGP  et ous avo s do  pu dispose  d’u e g a de li e t  su  le 
choix de la taille de la colonne, du positionnement des alimentations, des casses vortex et des 

capteurs de pression. Les pompes, les plages de fonctionnement des capteurs de pression ainsi que 

le s st e d’agitatio  du a  d’ali e tatio  o t dû t e di e sio s. La o t ai te li e à la atu e 
des suspensions a été déterminante pour le choix de la pompe de recirculation et du système 

d’i je tio  d’ai . 

 La essit  de la o eptio  d’u  ouveau pilote s’est i pos e a  les dispositifs 
commerciaux de flottation à une échelle similaire sont onéreux et souvent non instrumentés. Le 

fournisseur canadien Eriez proposait par exemple pour un prix équivalent une colonne dotée 

seulement du système de régulation de niveau automatique. Dans la littérature, les essais de 

flottation sont généralement réalisés sur des dispositifs de type tank  agités mécaniquement ou de 

type colonne avec agitation et bullage pneumatiques.  

 Dans le cas des tanks, o  t ouve des tudes à l’ helle la o atoi e telle ue elle de l’ uipe 
de Vera et al. (Vera, Mathe et al. 2002) ou de Abouzeid et al. (Laskowski, Cho et al. 2003) basées sur 

des bilans matière uniquement. Les pilotes ont alors des volumes allant de 3,5 L à 0,5 L 

espe tive e t. A l’ helle p o d , “ea a  et al. ont réalisé des travaux sur des pilotes industriels 

portables de 3 m3 uip s d’u  s st e pe etta t de olle te  des ulles et de esu e  leu  ha ge 
e  pa ti ules au iveau de l’i te fa e ousse/suspe sio  a e. (Seaman, Manlapig et al. 2006) 

Gorain et al. emploient quant à eux une cellule de 2,8 m3 disposa t d’u  s st e de esu e de taille 
de bulle par capillaire (Gorain, Franzidis et al. 1995), de taux de vide par un système de piston 

(Anderson, Rasor et al. 1999) et de vitesse supe fi ielle du gaz pa  u  s st e de tu e e pli d’eau 

se e plissa t ave  l’ai  de la olo e (Inoue 2012).  

 Les études sur colonne à l’ helle la o atoi e so t g ale e t alisées sur de petites 

colonnes en verre fonctionnant en mode batch. En 1968, Crandall et al. ont travaillé sur une colonne 

en verre de diamètre de 10 cm avec un système de bullage à travers un disque poreux mais sans 



Chapitre 4 : Mise en équation des principaux phénomènes de transport par un modèle à 2 zones - Développement d’une colonne de flottation en continu 

~ 146 ~ 
 

instrumentation. (Crandall and Grieves 1968) Les travaux de Dobby et al. décrivent une colonne de 

ve e de dia t e de ,8  uip e d’u  s st e de esu e de taille de ulles pa  photog aphie 
ui e fo tio e u’e  l’a se e de pa ti ules et pou  des tau  de vides fai les et d’u  s st e de 

mesure du taux de vide par pression différentielle. (Dobby, Yianatos et al. 1988) A l’ helle plus 
proche du pilote et en mode continu, on trouve les travaux de Rahman et al. qui ont développé un 

s st e o igi al de olle te des pa ti ules d ai es pa  la ousse e  dessous de l’i te fa e adapt  
sur une colonne de 15 cm de diamètre. (Yuki, Sekiya et al. 2014) et les t avau  d’Alli  et al. avec une 

olo e i st u e t e d’u  s st e de esu e de taille de ulle pa  apillai e o e vo u , de 
s st es de esu e de tau  de vide pa  p essio  diff e tielle et aussi d’u  s st e d’a al se de 
l’i di e de flo ulatio  de l’ali e tatio  pa  a al se d’i age. (Allix, Zeno et al. 2011)  

La colonne développée pour cette étude se situe donc entre les catégories laboratoire et pilote de 

par son faible diamètre (8 cm), son instrumentation et la possibilité de travailler en continu qui est 

rarement disponible sur les maquettes de cette dimension. Son développement, sa mise en route et 

so  e ploitatio  est l’a outisse e t d’u e olla o atio  ave  le LGP  ai si ue ep se t  da s le 
tableau 4. 1.  

Année Apport du LGP2 Apport du doctorant LPSD 
2013 
 
2014 
 
 
 
 
 
 
 
2015 
2016 
 
 
 
 
 

• Conception du pilote 
 

• Assemblage du pilote et 
tests préliminaires 

 
• Mise en équations et 

réalisation du système de 
contrôle commande  sur 
LabVIEW 

 
• Ajustements et corrections 

du contrôle commande suite 
aux essais 

 
• Conception, montage et 

ajustements du système de 
mesure de taille de bulles  

 
 

 
EXPERIMENTAL 

 
 
 
 
 
 
• Tests de répétabilité 

et optimisation du 
pilote 
 

• Développement du 
p oto ole d’essai 
 

• Essais sur le 
système argile et 
TTAB 
 

 
 
 

 
MODELISATION 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

• Calcul des coefficients 
de transport par le 
modèle à 2 zones 

• Dimensionnement 
d’u e olo e 
industrielle 

 

Tableau 4. 1 : Bilan des contributions du LGP2 et du doctorant pour le développement du pilote de flottation  

 Nous allons dans un premier temps présenter le modèle macroscopique à 2-zones 

suspe sio  a e / ousse  p de e t vo u  da s le hapit e 1 pou  le as d’u e ellule de 
flottatio  e  o ti u à l’ uili e. Il se a utilis  da s le hapit e  pou  l’a al se des sultats 
expérimentaux. Le pilote de flottation sera ensuite décrit de façon détaillée et nous expliquerons la 
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démarche de choix des principaux composants ainsi que le principe de fonctionnement de 

l’i st u e tatio . Les a a t isatio s p ouva t le o  fo tio e e t du pilote da s les plages de 
paramètres étudi s d it d’ai , d it d’ali e tatio …  se o t aussi d taill es.  

B. Les équations de transport en flottation 

 Comme évoqué au chapitre 1, la modélisation du procédé de flottation est très complexe car 

elle fait intervenir à la fois de la physicochimie avec les propriétés de surface des particules, de la 

ph si ue ave  les tapes de l’atta he e t ulle/pa ti ule et de la a i ue des fluides pou  l’ tude 
des écoulements à bulles. La mousse a elle aussi un impact important sur le rendement du procédé 

en raison du phénomène de drainage.  

 Nous allons voir que trois approches différentes sont présentées dans la littérature pour 

a o de  la od lisatio  de la flottatio . Le od le e plo  pou  l’i te p tatio  des do es de la 
présente étude sera ensuite présenté.  

a. Etat de l’art des modèles existants 

i. Les modèles physiques et mathématiques 

 Les od les ph si ues et ath ati ues so t as s su  l’ tude des i oph o es de 
collision, attachement/détachement et entraînement et peuvent donc prendre en compte des 

para t es tels ue la taille des pa ti ules, l’a gle de o ta t, la de sit  des pa ti ules ou la vis osit  
du milieu µ.  

 Zone de suspension aérée (flottation vraie) 

 Le modèle de Bloom et Heindel présenté au chapitre 1 fait partie de cette famille de 

modèles. (Bloom and Heindel 1997) Une probabilité d’o u e e de ha ue i oph o e est 
calculée pour obtenir une efficacité de capture des bulles au niveau de la suspension aérée. 

L’e t ai e e t ’est cependant pas considéré. Le modèle de Mao et al. permet quant à lui de 

calculer la constante de flottation théorique k en fonction de paramètres physicochimiques tels que 

l’a gle de o ta t � ou la tension interfaciale  ota e t. L’e p essio  suiva te est obtenue (Mao 

and Yoon 1997): 

= [ + , ] − × { − − − � +′ } (Equation 4. 1) 

Avec Sb, l’ai e superficielle interfaciale des bulles (s-1) définie comme : 

=          (Equation 4. 2) 

Re est le nombre de Reynolds, dP et dB le diamètre des particules et des bulles respectivement, E1 est 

la a i e d’ e gie pou  l’adh sio  d’u e pa ti ule su  la ulle et Ek, l’ e gie i ti ue de ollisio .  

 Mod lisatio  de l’e t ai e e t 
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Il est ta li da s la litt atu e ue l’e t ainement est influencé principalement par les facteurs 

suivants : (Wang, Peng et al. 2015) 

- La fraction liquide de la mousse, représentée aussi sous forme de rendement ou débit 

olu i ue d’eau : Plus le o te u e  eau est lev , plus l’e t ai e e t est fo t 

- La fraction massique de particules en suspension : Lo s u’elle est lev e, l’e t ai e e t est 
plus marqué.  

- La taille et la densité des particules : Les fines particules sont plus favorablement entrainées 

que les grosses car elles sont bien dispersées dans la suspension qui entoure les bulles. On 

trouve aussi un effet de classification dans la colonne des grosses particules vers le bas de 

colonne par sédimentation. Les fines sont donc plus présentes en haut de colonne où elles 

peuvent être entrainées. (Zheng, Franzidis et al. 2005) Les particules les moins denses sont 

les plus favorablement entrainées car elles restent plus facilement piégées dans les 

tourbillons générés dans le sillage des bulles. 

La littérature reporte aussi que le débit de gaz favo ise l’e t ai e e t. O  peut epe da t duire 

son effet en laissant la mousse drainer sur des hauteurs plus élevées.  

 Neethling et Cilliers ont développé un modèle physique permettant de calculer le degré 

d’e t ai e e t ot  Ent et défini de la façon suivante (Neethling and Cilliers 2009): 

= ̇  ̇  ≈     (Equation 4. 3) 

Avec ̇  le d it assi ue de pa ti ules da s le flu  d’ali e tatio  et ̇   le débit 

massique de particules entrainées dans la mousse.  et   sont les concentrations en 

pa ti ules da s l’ali e tatio  et e  pa ti ules e t ai es da s la ousse.     sont les 

débits volumiques d’eau e  ali e tatio  et da s la ousse. L’app o i atio  d’Ent en fonction des 

concentrations  et   est vala le da s l’h poth se ue le appo t des d its 
volu i ues d’eau à l’ali e tatio  et da s la ousse est p o he de elui des rapports de débits 

volumiques de suspension en alimentation et dans la mousse.  

Le deg  d’e t ai e e t Ent ep se te l’e t ai e e t de faço  glo ale da s la suspension aérée 

ainsi que dans la mousse. Le calcul est basé sur un modèle unidimensionnel caractérisé donc par une 

projection des variations de vitesse et de concentration sur un axe vertical. (Weaire and Hutzler 

1999) Les propriétés du fluide et les vitesses de sédimentation sont considérées comme étant 

constantes même si ces hypothèses ne sont pas toujou s valides e  flottatio . L’appo t de e od le 
est u’il pe et de p e d e e  o pte la taille des bulles dans la mousse qui était considérée 

constante dans les modèles précédents. (Stevenson, Ata et al. 2007) Ce paramètre influe sur la 

f a tio  li uide de la ousse et su  la d pe da e du deg  d’e t ai e e t Ent à la taille des 

particules. La résolution analytique de la version simplifiée du modèle donne les expressions 

suiva tes pou  le deg  d’e t ai e e t Ent en fonction de Rair, le rendement en air défini comme la 

f a tio  d’ai  i je t  ui uitte la ellule à l’ tat de ousse. 

Si Rair < 0,5 : ≈ � − ,√ −  (Equation 4. 4) 
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Et Rair≥ 0,5 : ≈ � − ,√  (Equation 4. 5) 

Avec h la hauteur de mousse, vsed la vitesse de sédimentation des particules qui se calcule de la façon 

suiva te d’ap s la loi de “tokes : 

=  −
 (Equation 4. 6) 

EP se définit comme le coefficient de dispersion axiale des particules égal à : 

= −,√ √ −  (Equation 4. 7) 

Avec vl-rel la vitesse relative du gaz par rapport au liquide, CPB, le coefficient de trainée des particules 

dû aux frottements sur les bords de Plateau (50 si interfaces immobiles (Weaire and Hutzler 1999), 

10-50 dans des systèmes expérimentaux à 2 phases (Saint-Jalmes, Zhang et al. 2004)). Pe est le 

nombre de Peclet fixé à 0,15.  

Ce od le a t  appli u  au as des a giles. Les pa a t es d’e t e pou  le al ul so t p se t s 
dans le tableau 4. 2 et les résultats en figure 4. 1 :  

 Données d'entrée 

Propriétés de la 
mousse: 

    

ρL 1000 kg/m3 

 0,001 Pa.s 

Cpb Coefficient de 
trainée des bords 
de Plateau 

50   

   

Propriétés du 
solide: 

    

ρ s 2800 kg/m3 

Pe (Peclet) 0,15   

d   15 µm 

   

Propriétés du système:   

Jg 0,33 cm/s 

α rendement air 1   

h  20 cm 

Tableau 4. 2 : Do es d’e t e pou  le al ul du deg  d’e t ai e e t E t pa  le od le de Neethli g et Cillie s 
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Figure 4. 1 : Application du modèle de Neethling et Cilliers sur le cas de l’a gile I  à  g/L pou  deu  atios TTAB/illite  

Ce od le t aduit la fo te d pe da e de l’e t ai e e t à la taille des pa ti ules. Les fi es pa ti ules 
de taille inférieure à 10 µm sont fortement entrainées.  

 Les modèles physiques et mathématiques permettent une mise en équation et une 

compréhension fine des phénomènes de transport du procédé de flottation. Ils sont cependant 

uniquement valables sous certaines hypothèses et ela e pli ue u e plus fo te a o da e d’ tudes 
sur des modèles semi-empiriques dans la littérature.  

ii. Les modèles semi-empiriques 

 La division en zones du système 

 Les modèles semi-empiriques les plus courants sont basés sur des bilans matière. Le système 

est divisé en plusieurs zones  allant de 1 à 3 généralement. La première zone est généralement la 

suspension aérée et la seconde, la mousse. (Flint 1974; Vera, Mathe et al. 2002; Beneventi, Rousset 

et al. 2006) Ce tai s auteu s o sid e t aussi l’interface suspension aérée / mousse comme une 

zone à part entière. (Seaman, Manlapig et al. 2006) Il est possible aussi de scinder la mousse ou la 

suspension aérée en plusieurs zones. (Harris 1978; Savassi 2005) 

Le procédé de flottation est généralement considéré comme un procédé du premier ordre et la 

constante globale de flottation kG est définie de la façon suivante : 

= −  (Equation 4. 8) 

Avec cP la o e t atio  e  pa ti ules d’i t t.  

Cette équation traduit la performance globale du système mais le problème consiste ensuite à relier 

la constante kG  aux paramètres procédé qui régissent les phénomènes de transport dans la colonne. 

Le découpage en zones permet de faire apparaître les contributions des phénomènes de transport de 

flottation vraie, drainage et entrainement.  
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Plusieurs auteurs relient kG à kC, la constante de collecte (dans la zone de suspension aérée) et Rf, le 

e de e t de la ousse pa  l’ uatio  suiva te (Vera, Franzidis et al. 1999; Alexander, Franzidis et 

al. 2003) : = ×  (Equation 4. 9) 

Rf se définit comme le rapport de la masse de particules récupérées dans la mousse par flottation 

v aie su  la asse de pa ti ules atta h es au  ulles au iveau de l’i te fa e suspe sio  
aérée/mousse. La détermination de kC est réalisée expérimentalement par des bilans matières sur les 

mousses collectées à différentes hauteurs ainsi que présenté en figure 4. 2. 

 

Figure 4. 2 : Technique expérimentale de détermination de kC par changement de hauteur de mousse (Vera, Franzidis et 
al. 1999) 

Ce od le est vala le u i ue e t da s le as id al d’u  e de e t de olle te a i al de 1 %.  

 Mod lisatio  de l’e t ai e e t 

 De o euses tudes t aite t de la d te i atio  du fa teu  ou du deg  d’entrainement 

ainsi que détaillé dans la review récente de Wang et al. (Wang, Peng et al. 2015)  

Par exemple, Savassi et al. p opose t la o latio  suiva te pou  esti e  le deg  d’e t ai e e t 
Ent (Savassi, Alexander et al. 1998): = , � + − , �  (Equation 4. 10) 

Avec adj= −  
�  

ω est le pa a t e d’e t ai e e t ui o espo d à la taille de pa ti ule pou  la uelle le deg  
d’e t ai e e t Ent est de 20%. s est le pa a t e de d ai age ui est p opo tio el à l’i te sit  du 
d ai age des g osses pa ti ules. Le deg  d’e t ai e e t Ent est donc de nature similaire à celui 

calculé par Neethling et Cilliers (Neethling and Cilliers 2009) et t aduit l’e t ai e e t da s la ousse 
et la suspension. La validité de cette corrélation est confirmée par des essais de flottation en 

p se e d’u  i e ai de ga gue hydrophile et donc seulement transporté par entrainement. 

(Zheng, Johnson et al. 2006) 
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O  t ouve aussi plus e e t les t avau  de ζia atos et Co t e as ui a outisse t à l’e p essio  
suivante pour EF, le fa teu  d’e t ai e e t elatif à la ga gue et à l’eau : (Yianatos and Contreras 

2010) 

= − , ∆ �
 (Equation 4. 11) 

Avec ∆ qui correspond à la taille de particule moyenne lorsque EF est égal à 0,5 et ϕ, le paramètre de 

drainage qui dépend des caractéristiques du minerai et des conditions opératoires de la cellule de 

flottatio . Il s’agit do  i i aussi d’u  fa teu  t aduisa t l’e t ai e e t glo al su  le s st e.  

 Le od le de flottatio  utilis  pou  la p se te tude su  l’a gile fera partie de la famille des 

modèles semi-empiriques. Il sera constitué de 2 zones et nous verrons dans la suite que des données 

de la litt atu e de esu e d’e t ai e e t da s la suspension aérée uniquement seront utilisées 

pour calculer le coefficie t d’entrainement.  

iii. Les modèles CFD  

 Plus récemment, plusieurs équipes ont travaillé sur des modèles par CFD (Computational 

Fluid Dynamics). Cet outil informatique permet de modéliser les mouvements des fluides, les 

propriétés des écoulements (débit, temp atu es  et les i te a tio s du fluide ave  l’e vi o e e t 
ha ge the i ue… .  

Les travaux de Mac Clure et al. décrivent le cas de colonnes à bulles qui ne contiennent pas de 

particules mais du tensioactif en solution. En effectuant une correction sur le coefficient de trainée 

des bulles contaminées par du tensioactif, une bonne corrélation est trouvée entre ce modèle et les 

esu es e p i e tales de tau  de vide. L’ uipe de Koh s’est i t ess e à la od lisatio  des 
collisions bulles/particules (Koh, Manickam et al. 2000) et de l’atta he e t (Koh and Schwarz 2006). 

Ces simulations permettent notamment de déterminer quelles sont les zones de la cellule de 

flottation dans lesquels les collisions se p oduise t. Il est possi le aussi d’o te i  des sultats 
satisfaisants sur la modélisation de la constante de flottation k. (Karimi, Akdogan et al. 2014) Par 

ailleu s, la CFD peut t e utilis e pou  l’ tude du d ai age des ousses de flottatio  (Brito-Parada, 

Neethling et al. 2012) et de l’effet des pa ti ules e  suspe sio  su  la oales e e. (Sarhan, Naser et 

al. 2016) 

Cette app o he ’a epe da t pas t  ete ue pou  ette tude ui a o e o je tif p i ipal la 
validatio  e p i e tale de l’utilisatio  du p o d  de flottatio  pou  l’ li i atio  de pa ti ules 
fi es d’a gile. 

b. Modèle à 2 zones 

 Le modèle à 2 zones développé pour cette étude prend en compte les 3 phénomènes de 

transport se produisant dans les zones de suspension aérée et de mousse : la flottation vraie, 

l’entrainement et le drainage. Les i oph o es tels ue la ollisio , la aptu e, l’atta he e t 
(Bloom and Heindel 1997) ou la géométrie des bords de Plateau (Haffner, Khidas et al. 2015) ne sont 

pas o sid s pou  si plifie  l’app o he ath ati ue.  

La colonne est modélisée comme un réacteur parfaitement agité de volume V et contenant une 

concentration c en particules qui est stable au cours du temps comme présenté en figure 4. 3. 
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où  = ⁄   est appelé le coefficient de drainage. Ainsi, le débit massique ṁ4 de mousse collectée 

peut s’ i e: 

ṁ4 = Q4. c4 = (Qg. εlt).c4   (Equation 4. 16) 

en considérant que Q4 = Qg. lt avec lt la f a tio  volu i ue d’eau da s la ousse à la hauteu  de h 

cm et au temps de vie t.  

Le modèle empirique développé par Gorain et al. (Gorain, Harris et al. 1998) montre que la fraction 

volu i ue d’eau da s la mousse lt décroit exponentiellement avec le temps de vie de la mousse t: 

lt  = εl0 . � − . +    (Equation 4. 17) 

avec Ld la constante de drainage de la mousse (min-1) formée pour une formulation donnée de la 

suspension aérée et à des paramètres procédé fixes.  E est une constante qui représente la fraction 

volu i ue d’eau siduelle da s la ousse au  te ps de vie lo gs. Le temps de vie t est calculé en 

divisant la hauteu  de ousse pa  la vitesse supe fi ielle de l’ai  Jg. 

Ainsi: 

ṁ4 = [Qg. (εw0. � − . + ]. c4   (Equation 4. 18) 

Et en conséquence:  

Q3 = Q2 – Q4 = Qg. εw0 - Qg. (εw0. � − . + = Qg. ε0 (1 - � − . − ⁄ )     

(Equation 4. 19) 

Et ṁ3 =  .  c2. Qg. εw0 (1 - � − . − ⁄ ) =  .  
. .
 .  + φ.c). Qg. ε0 (1 - � − . −⁄ )    

(Equation 4. 20) 

iii.     Equation bilan globale 

L’ uatio  ila  glo ale est gale à z o a  le s st e a attei t son équilibre :    

ṁ1 + ṁ3 - (ṁ2 + ṁ5) = V. 
  
 = 0 

Q1. c1 +   .  
. .
 .  + Φ. c). Qg. εl0 (1 - � − . − ⁄ ) – ((k. V + Φ. Qg. εl0) c + (Q1 - Qg. 

(εl0. � − . + ) . c) = 0 

(Equation 4. 21) 

 La constante de flottation k et le coefficient de drainage des particules  sont déterminés en 

résolvant l’ uatio  .  pou   et jus u’à 8 hauteu s de ousses diff e tes. L’o je tif est de 
minimiser la différence entre les valeurs calculées et les valeurs expérimentales des débits massiques 

d’a gile da s la ousse ṁ4. Dans le but de limiter le nombre de degrés de libe t  et d’o te i  des 
solutio s fia les au s st e d’ uatio s, Φ, le atio de o e t atio  li  à l’e t ai e e t a t  
estimé en utilisant des données de la littérature. (Zheng, Franzidis et al. 2005) 
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c.    Estimation du facteur d’entrainement Φ à partir de la littérature et   

des données expérimentales  

 L’e t ai e e t est d it pa  )he g et al. en 2006 comme un phénomène en 2 étapes qui a 

lieu dans un premier temps dans la partie supérieure de la suspension aérée où les particules sont 

entrainées dans le sillage des bulles. (Zheng, Johnson et al. 2006) Ils définissent une fonction de 

classification notée CFi, avec i désignant une classe granulométrique de particules, qui décrit 

l’e t ai e e t da s ette gio . � = ⁄   (Equation 4. 22) 

Avec  la concentration massique en particules de la classe i dans le sillage des bulles et la  

suspension aérée environnante et  la concentration massique en particules de la classe i dans la 

suspension environnante seulement. La concentration  est mesurée par une technique 

d’ ha tillo age sp ifi ue e  dessous de l’i te fa e suspe sio  a e/ ousse s h atis e e  

figure 4. 4.  

 

Figure 4. 4 : M thode d’ ha tillo age de la suspe sio  a e e  dessous de l’i te fa e suspe sio  a e / ousse 
(Zheng, Franzidis et al. 2005) 

Nous avions vu précédemment que la fonction de classification notée Ent prenait en compte 

l’i flue e de la ousse su  l’e t ai e e t. (Zheng, Johnson et al. 2006). La fonction CFi est donc la 

mieux adaptée pour ce modèle. 

En effet, dans le cas du modèle à 2 zones, Φ, le atio de o e t atio  dû à l’e t ai e e t est d fi i 
à l’i te fa e e t e la pulpe a e et la ousse. Il e p e d do  pas e  o pte l’e t ai e e t da s 
la ousse ais e d o pte a oi s de l’effet du passage de l’i te fa e suspe sio  
aérée/mousse. La o e tio  suiva te a dû lui t e appli u e a  u e i po ta te pe te d’eau se 
p oduit lo s ue les ulles atteig e t l’i te fa e et l’e t ai e e t est li  de faço  li ai e au 
rendement en eau pour les fines particules. (Wang, Peng et al. 2015) 

Le volu e d’eau da s le sillage des ulles d’ai  Vsillage a été calculé à partir de la corrélation empirique 

suivante. (George, Nguyen et al. 2004) = , . , − ,  si 20 ≤ ReB ≤ 400 (Equation 4. 23) 

Avec  le volume de la bulle et ReB le nombre de Reynolds de la bulle définit ci-après : 
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= µ⁄   (Equation 4. 24) 

Avec , le diameter de Sauter de la bulle,  la vitesse d’as e sio  de la ulle et µ  la viscosité de 

l’eau.  

Pou  appel voi  hapit e 1  la vitesse d’as e sio  de la bulle se calcule par le modèle de dérive de 

flu  selo  l’équation suivante. (Wallis 1969) − = ⁄  +  −⁄  (Equation 4. 25) 

avec � et  les vitesses superficielles de gaz et de liquide (m s-1)  respectivement et � le taux de 

vide.  

“i l’o  o sid e u  volu e u itai e de suspe sio  a e, le volu e o up  pa  l’ai  Vair peut être 

déduit du taux de vide et le nombre de bulles Nbulle peut être calculé à partir de Vair et Vbulle, le volume 

o e  d’u e ulle. Le volu e o up  pa  les pa ti ules Vsolide est estimé à partir des bilans massiques 

e p i e tau  à u e hauteu  de ousse fai le de   pou  t e p o he des valeu s de l’i te fa e. 
La fraction liquide dans la mousse à une hauteu  de   peut alo s t e al ul e da s l’h poth se 

ue seuls l’ai  et l’eau issus du sillage des ulles so t o se v s à l’i te fa e.  

 = .. + +   (Equation 4. 26) 

Un facteur de correction définit comme:   =   ⁄   (Equation 4. 27) 

Avec  la fraction liquide expérimentale dans la mousse à la hauteur de 0 cm.  

Ce facteur de correction est utilisé pour calculer Φ à partir des valeurs de CFi expérimentales 

déterminées par Zheng et al. (Zheng, Franzidis et al. 2005) � = ×    (Equation 4. 28) 

Les valeurs de CFi de f e e utilis es pou  l’ tude ai si u’u  e e ple so t p se t s en annexe 

4.6.  

d. Bilan par classes granulométriques 

Le CILAS fournit une distribution en volume des particules en fonction du diamètre dP. Connaissant la 

asse volu i ue de l’a gile et e  o sid a t u’elle est ho og e su  toutes les tailles de 
particules, on peut en déduire le débit massique en alimentation ṁi1 et dans la mousse ṁi4 et la 

o e t atio  à l’ uili e dans la colonne  par classe granulométrique i et utiliser ces données 

pou  ali e te  le od le à deu  zo es. L’ uatio  ila  e  ve sio  pa tielle à soud e s’ it alo s 
de la façon suivante : 

ṁi1 + ṁi3 - (ṁi2 + ṁi5) = V. 
  
 = 0 
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Qi1. ci1 +   .  
. .
 .  + � . ). Qg. εl0 (1 - � − . − ⁄ ) – (( . V + � . Qg. εl0)  + (Qi1 - Qg. 

(εl0. � − . + ) . ) = 0 

(Equation 4. 29) 

On voit que seules les constantes , l0 et  sont issues des données expérimentales en version 

glo ale a  elles t aduise t le d ai age de l’eau da s la ousse, o  elui des pa ti ules.  

Les résultats de cette étude seront donc présentés de façon globale sur toutes les classes 

granulométriques ou de façon partielle sur les classes à 3-5 µm et 10-12 µm.  

e. Conclusion 

 La od lisatio  de p o d  de flottatio  est o ple e et essite l’appo t de diff e tes 
dis ipli es s ie tifi ues. T ois app o hes so t le plus ou a e t utilis es pou  l’a o de . Les 
modèles physiques et mathématiques o t l’ava tage de pe ett e u e ompréhension fine des 

mécanismes en jeu mais ils nécessitent de connaitre un grand nombre de paramètres parfois 

difficilement mesurables expérimentalement (ex : coefficient de trainée des bords de Plateau). Les 

modèles semi-empiriques basés sur les bilans matière sont les plus courants au niveau des pilotes 

i dust iels. Cepe da t, ils so t plus diffi ile e t e t apola les d’u  pilote à l’aut e et il est 
essai e d’effe tue  de ouveau  essais lo s ue la hi ie de la suspe sio  ha ge. Les od les 

CFD ont quant  à eux un fort potentiel. Ils permettent facilement des extrapolations à des pilotes de 

taille ou de g o t ie diff e tes. La ise e  œuv e est epe da t o ple e et essite des 
compétences et un appareillage (ordinateur et logiciel) spécifiques.  

 Le modèle utilisé pour la présente étude est un modèle semi empirique à 2 zones qui va 

permettre de dissocier les contributions des phénomènes de flottation vraie, de drainage et 

d’e t ai e e t et d’i te p te  les sultats e p i e tau . Nous l’appli uerons aussi en version 

partielle sur des classes granulométriques spécifiques.  

C. Présentation du pilote et schéma procédé 

a. Schéma procédé global du pilote 
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Figure 4. 5 : Schéma procédé simplifié du pilote de flottation en continu de Marcoule 

 En figure 4. 5 est présenté le schéma procédé simplifié du pilote de Marcoule (voir schéma 

complet en annexe 4.1). La colonne est en plastique transparent (PVC) et mesure 160 cm de haut 

pour un diamètre de 8 cm. Il est possible de moduler la hauteur car la colonne se constitue de 4 

tronçons démontables de 40 cm. 

i. Bullage 

 L’ai  est i je t  à 1   du pied de la olo e pa  u  a ateur Venturi (Haake NF) ainsi que 

représenté en figure 4. 6 de diamètre 4 mm dans lequel circule en boucle de la suspension à un débit 

élevé compris entre 10 et 14 L/min. La géométrie simple de cet aérateur limite les risques de 

ou hage et d’e asse e t pa  appo t au  a ateu s plus o ple es de t pe la geu  stati ue. 
Pa  ailleu s, l’a gile ta t i o t i ue, il au ait t  diffi ile de e ou i  à des a rateurs contenant 

des systèmes poreux similaires à ceux employés sur le Foamscan. Cela aurait nécessité de les 

e pla e  e  ou s d’essai. L’a ateu  Ve tu i est positio  pou  ue l’i je tio  soit tangentielle. 

Ce s st e d’i je tio  pe et aussi d’ viter la sédimentation en pied de colonne en agitant la 

suspension.  
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Figure 4. 6 : Schéma de principe du Venturi (Beneventi, Rousset et al. 2006)  

L’ai  a ia t est aspi  pa  le Ve tu i et son débit est régulé par un débitmètre volumique 

B o kho st IN FLOW pilot  pa  l’i te fa e i fo ati ue La VIEW Natio al I st u e t . Le 
débitmètre volumique est protégé en cas de coupure électrique ou arrêt non intentionnel de la 

pompe de recirculation par le système décrit en annexe 4.2. 

Le débit de recirculation qui passe à travers le Venturi est généré par une pompe volumétrique 

Mono C2XA de type à vis excentrée qui est particulièrement adaptée aux suspensions. La vis 

excentrée (rotor) représentée en figure 4. 7 tou e à l’i t ieu  de la dou le h li e du stato  ui 
l’e tou e o e u e gai e. U e avit  o ti ue se fo e et p og esse ve s la so tie d’ va uatio  de 
la pompe. Cette pompe permet de fournir un débit continu et sans à-coup qui est donc bien adapté 

pour réguler le flux de suspension dans le Venturi.  

 

Figure 4. 7 : Rotor (vis excentrée) de la pompe de recirculation Mono 

La calibration de cette pompe est donnée en annexe 4.3. Sa fréquence de rotation sera fixée à 32 Hz 

soit 11 L/ i  pou  les essais. Ce d it de e i ulatio  est suffisa t pou  g e  u  d it d’ai  
compris entre 0 et 2 L/min. Nous avons o t  ue le d it fou i pa  la po pe ’ tait pas odifi  
lors du bullage.  

Deux casses vortex en forme de croix ont été placés à 2,5 cm au-dessus et 2,5 cm en dessous du 

poi t d’i je tio  d’ai . Ils pe ette t d’aide  à u e dispe sio  ho og e du flu  d’ai  su  la se tio  
de la olo e. Le pilote de G e o le est uip  d’u  s st e de to og aphie pa  sista e 

le t i ue p + d’I dust ial To og aph  “ ste s  ui pe et de o aît e le o te u et la 
pa titio  de l’ai  da s la ousse ou da s la suspe sion aérée. Les électrodes placées en couronne 

(figure 4. 8  e voie t su essive e t u  ou a t le t i ue ui est eçu pa  l’ le t ode 
diamétralement opposée. Nous avons donc employé cette technique pour visualiser la distribution 

du taux de vide sur la section de la colonne à une hauteur de 10 cm en dessous du point 

d’ali e tatio  e  suspe sio , soit de   de hauteu  de suspe sio . Le p oto ole d taill  de la 

mesure est présenté en annexe 4.4.  
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Figure 4. 8 : Photog aphie de la ou o e d’ le t odes du to og aphe pa  sista e le t i ue 

Les sultats des esu es de to og aphie pou   d its d’ai s da s u e suspe sio  d’a gile I77 à 50 

g/L et un ratio TTAB/illite de 0,9% sont présentés en figure 4. 9. 

(a) 
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(b) 

Figure 4. 9 : Mesures de tomographies par résistance électrique représentées en fonction du taux de vide g pour des 
d its d’ai  Qg de (a) 1 L/min et (b) 2 L/min 

O  voit ue le tau  de vide se dist i ue d’u e a i e elative e t homogène sur la section de la 

colonne pou  les deu  d its d’ai  test s. A 1 L/ i , la o e e e  i sta ta  est de , % et les 
valeurs minimales et maximales de taux de vide mesurées sont de 1% et 4% respectivement. A 2 

L/min, la moyenne est de 2,1% et les valeurs minimales et maximales sont de 0,5% et 3,8%. 

Cepe da t, su  la du e d’a uisitio  de l’o d e de  à  i utes, le taux de vide moyen à 1 L/min est 

de 1,95 ± 0,39% et de 2,24 ± 0,35% à 2 L/min. Il augmente donc bien en moyenne lorsque le débit 

d’ai  aug e te.    

ii. Alimentation 

 La colonne est alimentée en suspension par une pompe péristaltique (FH100X de 

ThermoScientific) dont la calibration est donnée en annexe 4. . Le d it d’ali e tatio  se a fi  à 
,  L/ i  pou  tous les essais soit  t / i . Le poi t d’i je tio  de l’ali e tatio  est situé à une 

hauteur de 60 cm, soit au milieu du 2ème tronçon en partant du bas. Il se crée donc une zone de 

contact à contre-courant e t e le flu  d’ali e tatio  et le flu  de ullage.  

La uve d’ali e tatio  de  L e  plasti ue est agit e pa  u  agitateur ‘W 8 d’IKA  à h li e à  
pâles de 1   de dia t e. Le hoi  s’est po t  ve s u e g o t ie h li e a  ’est le o ile le plus 
adapt  pou  la ise et le ai tie  e  suspe sio . Il pe et d’avoi  u  fai le isaille e t, u e fai le 
turbulence mais un très bon pompage avec un débit axial du haut vers le bas.  

Par ailleurs, la tige devait être suffisamment longue pour permettre de positionner le mobile de 

l’agitateu  à u e hauteu  o espo da t au tie s du dia t e de la pâle du o ile soit ,  . La 
lo gueu  de tige de   pe et de l’attei d e. Les di e sio s de la uve hauteu    et la geu  
29 cm) ne sont cependant pas idéales car le rapport de la hauteur sur la largeur doit idéalement être 
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égal à 1. La présence de baffles permettrait aussi de casser un éventuel vortex dans la cuve. Des 

améliorations pourraient donc être apportées au dispositif. (Kobayashi, Ohshiro et al. 2016)  

Les bilans massiques réalisés pendant les essais montrent cependant que le mélange était homogène 

au fil du te ps et u’il ’  avait pas de d pôt da s la uve e  fi  d’essai.  

iii. Evacuation des rejets 

 Description des dispositifs par électrovanne et pompe péristaltique 

 Le pied de olo e a la fo e d’u  e to oi  pou  vite  les a u ulatio s de ati e. Le 
pilote de Ma oule est uip  d’u e électrovanne (2875A de Burkert) à ouverture variable pilotée 

pa  l’i te fa e de o t ôle o a de. Elle fo tio e e  ode manuel et en mode automatique où 

elle est alors régulée par les  informations envoyées par le capteur de niveau qui sera décrit dans la 

suite. La suspe sio  s’ oule pa  la va e da s u  a  de te tio  a o d  à u e po pe 
volumétrique (53020 de Jabsco) qui permet de le vidanger. Le pilote de Grenoble a quant à lui un 

fonctionnement différent. Une pompe péristaltique gul e de la e faço  ue l’ le t ova e 
par le capteur de niveau est raccordée au pied de la colonne qui a été modifié pour raccorder la 

pompe directement sans coude.  Cette configuration est mieux adaptée aux suspensions concentrées 

a  l’ le t ova e a u  dia t e de passage t s fai le et se ou he lo s ue la o e t atio  est t op 
élevée (ex : 1  g/L d’a gile I . Ce tai s essais sont donc réalisés sur la maquette de Grenoble.  

 Il faud a uipe  le pilote de Ma oule d’u e po pe p istalti ue pou  les essais su  la te e 
car le risque de bouchage par sédimentation est important.   

 Etude de l’i flue e de l’aug e tatio  de la olo e d’eau su  le d it de la a e e  
pied de colonne 

 L’aug e tatio  de la hauteu  de olo e d’eau p ovo ue u e aug e tatio  de p essio  au 
iveau de l’ le t ova e ui pou ait pote tielle e t odifie  le d it d’ oule e t des ejets. 

Nous avons donc effe tu  u e s ie de esu es ave  de l’eau du o i et ui o t o sist  à hoisi   
hauteu s de olo e d’eau et à fi e  le pou e tage d’ouve tu e V01 de la vanne. Nous avons ensuite 

d te i  pou  ha ue hauteu  et pou e tage d’ouve tu e, le d it d’ali entation permettant 

d’avoi  u  iveau sta le à la hauteu  souhait e. Les sultats o te us so t p se t s e  figure 4. 10.  
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Figure 4. 10 : Pou e tage d’ou e tu e de la a e de ejet e  fo tio  du d it d’ali e tatio  pou  diff e tes hauteu  
de olo e d’eau 

O  voit ue l’i flue e de la hauteu  de olo e d’eau oit ave  le d it d’ali e tatio  et do c le 

pou e tage d’ouve tu e de la va e. Les diff e es so t fai les e t e les olo es d’eau de  et 
8   ais s’a e tue t à 11  . Da s le as des essais su  l’a gile, ous t availle o s à u  d it 
d’ali e tatio  fai le de ,  L/ i  et u e hauteu  de colonne de suspension comprise entre 95 et 

1  . L’i flue e des va iatio s de olo e d’eau dev ait do  t e li it es et o pe s e pa  le 
système de régulation de niveau.   

iv. Collecte des mousses 

 Les mousses sont aspirées à des hauteurs ajustables pa  l’i te diai e d’u  ô e 
d’aspi atio  alis  à faço  pa  i p essio  D eli  à u e fiole de  L sous vide. Ce s st e est 
effi a e pou  les ousses hu ides o te a t au i i u  1 à % d’eau. Ce s st e a l’ava tage 
d’ t e plus fle i le ue la olle te par débordement pour laquelle on ne peut pas modifier la hauteur. 

v. Interface de contrôle commande 

 Une interface de contrôle commande a été développé au LGP2 sous LabVIEW pour ce pilote. 

Elle se présente sous la forme suivante en figure 4. 11 :  

 

Figure 4. 11 : Interface graphique du système de contrôle commande de la colonne 

- En zone 1, o  t ouve l’i age des ulles a uise e  di e t pa  la a a et l’i age ap s 
traitement par LabVIEW. Les bulles réellement sélectionnées pour les calculs sont en rouge. 

La su fa e o e e et le o e de ulles de l’i age so t gale e t affi h s.  
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- En zone 2, il est possi le d’esti e  le taux de vide en direct dans la colonne en entrant la 

masse volumique du solide S, du liquide L et la fraction solide. Par ailleurs, on peut aussi 

estimer la hauteur de suspension aérée Z (relativement au piquage bas du capteur) à partir 

de la mesure de pression différentielle du capteur de niveau. Ce calcul prend en compte à la 

fois la suspe sio  et la p essio  suppl e tai e li e au poids de la ousse à pa ti  d’u e 
h poth se su  la f a tio  d’ai  da s la ousse m. Elle est généralement autour de 90%. La 

formule de calcul sera donnée au paragraphe suivant. Les résultats de ces calculs ne sont pas 

enregistrés da s la ve sio  a tuelle de l’appli atio . 
- En zone 3 sont représentés les tracés en direct de mBar0, la pression différentielle du 

capteur de niveau, Refmbar0, la pression différentielle de niveau de consigne, mBar1, la 

pression différentielle du capteur de taux de vide, V01, le pou e tage d’ouve tu e de 
l’ le t ova e, SPair, la valeu  de o sig e du d it d’ai  et MVair, la valeur réelle du débit 

d’ai .  
- En zone 4 se situe le système de contrôle du dispositif de mesure de taille de bulles. Il est 

possi le d’a tio e  la po pe de e plissage et de o t ôle  les  va es a uelle e t.  
- En zone 5, on trouve les boutons pe etta t de fi e  le pou e tage d’ouve tu e du 

d it t e volu i ue pou  l’i je tio  d’ai . U  tau  d’ouve tu e de 1 % o espo d à ,  
L/ i . La valeu  elle de d it est affi h e et u  vo a t pe et d’ave ti  l’op ateu  si la 
valeur de consigne n’est pas attei te.  

- En zone 6 sont affichées les valeurs mesurées de pression différentielle correspondant au 

niveau et au taux de vide. Il est possible ici de fixer une valeur consigne de pression 

différentielle de niveau. Le bouton OFF ! permet de mettre à zéro le capteur de taux de vide. 

Il faut l’a tio e  lo s ue la olo e est e plie de suspe sio  ais ava t le ullage. Cette 
do e ’est epe da t pas e egist e da s la ve sio  a tuelle de l’appli atio  ais elle est 
prise en compte dans les calculs de la zone 2. A droite de la zone 6, on trouve un bouton 

OFF ! uivale t pou  le apteu  de iveau. Il faut l’a tio e  lo s ue la olo e est vide ais 
il ’est pas o  plus e egist .  

- En zone 7 so t lo alis s les outo s pe etta t de o t ôle  l’ va uatio  des ejets. O  peut 
travailler en mode manuel ou automatique pour les essais en continu.  

b. Régulation du niveau 

i. Principe 

 Le niveau Z dans la colonne est régulé par mesure de pression différentielle ΔP entre deux 

pi uages situ s à u e dista e de 1   l’u  de l’aut e ot e h1-h0). Le capteur, de type Deltabar S 

d’E d ess + Hause , t a s et les i fo atio s à l’o di ateu  pa  ou a t su  u e plage de p essio  
allant de 0 à 10 mbar. Le schéma de principe est présenté en figure 4. 12.  
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Figure 4. 12 : Schéma de principe du capteur de pression différentielle 

On définit par �  la masse volumique du liquide, �  la asse volu i ue de la ousse d’a gile et �  

la asse volu i ue du la ge eau/gaz/solide suspe sio  a e . L’ itu e des p essio s do e 
les égalités suivantes : = − [ − − + + ] = − − + − −  − + − + = − ) 

=  � − + − +−  

=  � − − + −−   (Equation 4. 30) 

Or comme: 

= −  (Equation 4. 31) et = −  (Equation 4. 32) 

avec , le taux de vide et , la f a tio  d’ai  da s la mousse égale à 90% environ.  

O  o tie t l’ uatio  suiva te :  

=  � − − + − −− − −  

=  � − − + − −[ + ]  (Equation 4. 33) 

Cette expression de Z prend donc en compte à la fois les propriétés de la suspension aérée (masse 

volumique et taux de vide) et de la mousse f a tio  d’ai .  

Du poi t de vue p ati ue, l’op ateu  fi e u e o sig e de p essio  diff e tielle Refmbar0 entre 0 

et 10 mbar (soit environ 10 et 0 cm) qui va pouvoir être maintenue grâce au système de régulation 
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PID (Proportionnel Intégral Dérivé) intégré dans le logiciel de contrôle commande qui va modifier le 

deg  d’ouve tu e V01 de l’électrovanne située en pied de colonne.  

ii. Régulation par PID 

 La régulation par PID (Proportionnel Intégral Dérivé) est couramment employée pour le 

contrôle des procédés. Le système peut être représenté par le schéma suivant en figure 4. 13 : 

 

Figure 4. 13 : Schéma du système de régulation du niveau par mesure de pression différentielle (mbar0) et action sur la 
vanne de rejet (% ouverture V01) (Ishiguro and Koopal 2016) 

Il s’agit d’u e ou le fermée car la consigne est fixe et comparée en permanence à ce qui est mesuré 

et le p og a e agit su  l’a tio eu  l’ le t ova e  via le sig al ommande qui agit sur le procédé.  

Dans le cas du pilote, seules les corrections Proportionnelles et Intégrales sont utilisées. Le 

programme récupère la mesure mbar0 au temps t, la compare à la consigne Refmbar0, calcule 

l’e eu  o espo da te e au temps t. Il i t g e e suite l’e eu  pa  app o i atio  t ap zoïdale à 
pa ti  de l’e eu  al ul e et o is e au te ps t-1 ainsi que représenté en figure 4. 14. La valeur 

de cette intégrale est notée I.  

 

Figure 4. 14 : Calcul de I, l’i t g atio  de l’e eu  e t e t-1 et t (ici Te et 2Te) par approximation trapézoïdale (Ishiguro and 
Koopal 2016) 

U  s st e de a i isatio  pe et e suite d’ vite  les valeu s a e a tes. La o a de u, qui 

o espo d au pou e tage d’ouve tu e de la va e, est e suite al ul e de la faço  suiva te : = +  (Equation 4. 34) 

u est elle aussi maximisée. K correspond au facteur de proportionnalité entre le signal de commande 

u et d’e eu  e et est fixé à 20 dans le programme de contrôle commande pou  les essais. L’i t t de 
ette o e tio  est ue plus l’e eu  est g a de plus la o e tio  est g a de.  
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Le facteur de correction intégrale Ti est aussi ajustable dans le logiciel de contrôle commande et fixé 

à . Il se d fi it o e ta t l’i ve se de la pe te d’i t g atio  de l’e eu  e en fonction du temps t 

ainsi que représenté en figure 4. 15. 

 

Figure 4. 15 : Représentation graphique du facteur de correction intégral Ti (Ishiguro and Koopal 2016) 

La o e tio  i t g ale te d à aug e te  la o e tio  si l’e eu  este o sta te.  

Le choix de valeurs données à K et Ti a été affiné par des essais directs sur le pilote soumis à des 

perturbations de la hauteur de liquide.  

c. Mesure du taux de vide  

i. Principe 

 Le capteur de pression différentielle pour la mesure de taux de vide est identique à celui 

utilis  pou  la esu e de iveau. L’ uatio  elia t la esu e de p essio  diff e tielle  au taux 

de vide  s’ ie de la façon suivante avec les notations représentées dans la  figure 4. 16:  

 

Figure 4. 16 : Schéma de principe de la mesure de taux de vide = − [ − + ] = − [ −  − + ] = − − −−  (Equation 4. 35) 

 Pou  e al ul, ous fe o s l’h poth se ue  � , la masse volumique de la suspension dans la 

olo e à l’ uili e est gale à � , la masse volumique de la suspension dans les rejets en pied 

de olo e. Ce t pe d’h poth se est ou a e t e plo  da s la litt atu e lo s ue 
l’ ha tillo age da s la olo e ’est pas possi le et que les particules sont fines. (Dobby, Yianatos 

et al. 1988) 
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Le capteur est réglé sur une plage de transmission allant de - 5 à 5 mbar qui correspond aux 

pressions qui seront mesurées dans notre cas selon les prévisions présentées dans la figure 4. 17 ci-

dessous :  
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Figure 4. 17 : Prévisions des mesures de pression différentielle en fonction de la fraction massique Ms d’a gile da s la 
suspension et du taux de vide g 

La précision de mesure du taux de vide par cette technique ainsi la justification du choix de 

l’ a te e t des pi uages du apteu  est p se t e da s la suite.  

ii. Estimation de la précision de la mesure de taux de vide et choix de la 

distance entre les piquages 

 Précision de la mesure 

 U e esti atio  de la p isio  des esu es de tau  de vide a t  alis e da s l’eau du 
o i et e  faisa t ulle  de l’ai  à des d its oissa ts o p is e t e ,  et ,  L/ i  soit u e vitesse 

superficielle du gaz Jg allant de ,  à ,  / i . L’ uatio  3.6 se simplifie de la façon suivante 

pou  l’eau seule : = −  (Equation 4. 36) 

Les données de pression différentielle sont acquises sur une plage de temps de 10 min environ pour 

ha ue d it d’ai  et les sultats so t p se t s e  figure 4. 18.  
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Figure 4. 18 : R sultats des esu es de tau  de ide e  fo tio  du d it d’ai  et de la itesse supe fi ielle de l’ai  Jg dans 
l’eau du o i et 

O  voit ue l’ a t t pe est au a i u  de , % su  le tau  de vide et u’il est do  t s fai le 
devant les grandeurs de taux de vide mesurées.  

 Choix de la distance entre les piquages 

 La distance sélectionnée qui sépare les piquages du capteur est de 1  . E  l’aug e ta t à 
 , il au ait t  pote tielle e t possi le d’o te i  u  tau  de vide plus ep se tatif a  
ha tillo  su  u  plus g a d volu e de suspe sio  a e. L’esti atio  du appo t sig al su  uit 

montre en plus, ainsi que représenté en figure 4. 19 que cette modification améliorerait la qualité 

des données.  
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Figure 4. 19 : Rapport signal sur bruit en fonction de la vitesse superficielle du gaz pour un espacement des piquages de 
10 cm (valeurs expérimentales) et de 20 cm (valeurs calculées) 

Nous ’avo s epe da t pas pu ett e e  œuv e ette optio  a  il ’ tait pas possi le d’ la gir la 

plage de communication du capteur à 0-20 mbar.  
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d. Mesure de taille de bulles 

i. Les technologies existantes 

 Une grande variété de technologies permettant de mesurer la taille des bulles dans des 

solutions et des suspensions ont été développées au cours de 50 dernières années. Les plus simples 

consistent à mesurer la fréquence des bulles et leur volume total dans une burette . D’aut es auteurs 

ont ensuite développé des sondes de conductivité (Hao, Liu et al. 2003) ou des fibres optiques (IRSN 

2015) qui permettent de mesurer localement la fréquence à laquelle le faisceau de lumière est 

bloqué par les  bulles et la durée de ces blocages. La PDA (Phase Doppler Anemometry) est aussi une 

thode d’a al se lo ale. Deu  fais eau  lase  i ide ts so t di ig s su  u  petit volu e. Le passage 
du bulle engendre alors une dispersion du signal. Le décalage de phase entre les 2 signaux incidents 

est proportionnel au diamètre de bulle. Cette technique est applicable sur des suspensions. (Arnold 

and Aplan 1986) La technique appelée CSP (Capillary Suction Probe) est aussi évoquée. (Gaudin 

1957; Arnold and Aplan 1986; JAEA 2012). Elle consiste à aspirer les bulles dans un fin capillaire par 

l’i te diai e d’u e po pe. Les bulles sont alors déformées  en cylindre et on peut retrouver le 

diamètre équivalent des bulles en mesurant la hauteur du cylindre par un capteur photosensible. 

Cette te h i ue ’est epe da t pas appli a le au  suspe sio s o te a t des solides et peut 
pe tu e  l’ uili e du ilieu e  aiso  de l’aspi atio . Elle pe et de esu e  les tailles de ulles 
allant de 0,4 à 7 mm en modulant le diamètre du capillaire. La méthode de dérive de flux évoquée au 

chapitre 1 est couramment employée en milieu industriel pour calculer la taille de bulle à partir du 

taux de vide et des vitesses superficielles de gaz et de liquide. (Dobby, Yianatos et al. 1988; 

Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016) Elle a le d sava tage de essite  l’ ta lisse e t d’h poth ses su  
la viscosité de la suspension et la densité des agrégats bulle/particules.  

Les te h i ues utilisa t l’i age ie photo ou caméra sont bien décrites dans la littérature. Deux 

st at gies d’a al ses oha ite t. Ce tai s auteu s d ive t u e p ise de vue directe au niveau de 

colonnes transparentes (Arnold and Aplan 1986; Beneventi, Rousset et al. 2006) alo s ue d’aut es 
ont développé des dispositifs pe etta t d’isole  les ulles dans une chambre pour la prise de vue 

(Smith and Warren 1989; Allix, Zeno et al. 2011; Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016). La seconde option 

est la plus favorable lorsque les suspensions sont troubles et donc dans le cas des argiles. Par ailleurs, 

les technologies actuelles permettent de stocker de grandes quantités de clichés qui sont analysés de 

façon automatisée (Vinnett and Alvarez-Silva 2015) et les distributions obtenues sont assez bien 

ep se tatives de la alit  si l’ ha tillo age est o e t. Le dia t e de la vei e 
d’ ha tillo age doit t e ie  sup ieu  à elui des ulles pou  u’elles e soie t pas d fo es 
(ex : 1,5 cm de diamètre pour des bulles entre 0,3 et 1,3 mm (Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016)).  

ii. Description du système utilisé sur le pilote 

 Le dispositif développ  pou  le pilote se o stitue d’u  s st e pe etta t de olle te  les 
ulles pa  g avit  da s u e vei e de 1  de dia t e e plie d’eau et d’u e petite ua tit  de 

tensioactif (égale à la quantité de tensioactif libre en solution) qui est relié à une fenêtre éclairée. 

Cette fe t e l g e e t i li e pe et de fai e passe  les ulles da s le pla  fo al d’u e caméra 

apide Basle  de t pe ACAI  ui p e d des li h s toutes les se o des. Les ulles d’ai  p e e t 
e suite la pla e de l’eau da s le servoir placé au-dessus de la fenêtre.  
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U  s st e de po pe et de va e auto ati ue pe et d’effe tue  le e plissage du se voi  situ  
au so et de la fe t e à pa ti  d’u  se voi  a e e situ  e  pa all le à la olo e. U e va e 
permet de fermer le passage e t e la vei e et la fe t e lo s du e plissage du se voi  afi  d’isole  
la colonne de flottation ainsi que représenté en figure 4. 20.  

 

Figure 4. 20 : S h a de p i ipe du s st e d’a al se de taille de ulles 

Les images sont ensuite traitées par une application du logiciel LabVIEW qui sélectionne les bulles, 

calcule leur périmètre et en déduit un diamètre équivalent ainsi que décrit ci-après.  

iii. Traitement des images par LabVIEW 

Le traitement des images brutes (voir figure 4. 21) enregistrées par la caméra se compose de 4 

tapes. Il est effe tu  pa  l’appli atio  Visio  de Natio al I st u e t. 

 Il  

Figure 4. 21 : Image brute enregistrée par la caméra 

L’ tape 1 o siste à alise  u  seuillage automatique (passage d'une image niveau de gris à une 

image binaire). O  o tie t alo s l’i age ep se t e e  figure 4. 22 : 
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Figure 4. 22 : Image après seuillage automatique 

L’ tape  pe et e suite de o le  les « trous » sur les bulles correspondant aux reflets 

(option « Advance Morphology fill ») en figure 4. 23. 

 

Figure 4. 23 : Image après comblement des « trous » dus aux reflets 

Les o jets e  dessous et dessus d’u  p i t e de  et de 8  pi els espe tive e t so t e suite 
li i s pe da t l’ tape  ai si ue ep se t  e  figure 4. 24.  

 

Figure 4. 24 : Image après élimination des objets de périmètre compris entre 50 et 800 pixels  

Enfin, la 4ème tape pe et d’ li i e  les o jets do t le fa teu  de fo e est t op lev . Le atio des 
a es uivale ts de l’ellipse doit t e o p is e t e ,8 et 1, . Pou  ha ue i age, le o e de 
bulles et le diamètre moyen en nombre après traitement est donné. Il est possible de déduire 

e suite u  dia t e e  o e et u  dia t e de “aute  o e  su  u e s ie d’i ages.  

e. Conclusion 

 Le pilote de flottation développé dans le cadre de cette étude est un outil qui dispose des 

att i uts d’u  pilote de la o atoi e ave  u e i st u e tatio  o pl te et u e fa ilit  d’utilisatio  
liée aux petits volumes de suspension engagés et à son automatisation. Les résultats sont acquis en 

mode continu et da s u e g o t ie s’app o ha t des pilotes de plus g a de taille et pou o t tre 

utilisés pour une prochaine étude de dimensionnement. Les arguments qui ont permis le choix des 
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l e ts o stitua t le pilote t pe de po pe, agitatio  de la pulpe, t pe d’i je teu …  o t t  
donnés.  Les instruments de régulation du niveau, de mesure de taux de vide et de taille de bulle ont 

été décrits. Nous avons vu quelles étaient les techniques concurrentes pour la mesure de taille de 

bulles et les avantages de la technique employée pour le cas des suspensions chargées.  

D. Protocole des essais de flottation 

a. Préparation des suspensions et mise en route de l’essai  

  lit es de suspe sio  so t p pa s  i  ava t le d ut de l’e p ie e et so t 
ai te us sous agitatio  o sta te à  t / i  e vi o . Les suspe sio s so t alis es da s l’eau 

déminéralisée à laquelle est ajoutée du CaCl2 à u e o e t atio  de  g/L. L’a gile est ajout e 
en premier dans la suspension. Le TTAB est ajouté ensuite après avoir été préalablement dissout 

da s  L d’eau d i alis e à  g/L de CaCl2. Un prélèvement de suspension est effectué 

après les 30 min pour effectuer une caractérisation granulométrique qui servira de référence pour 

les bilans par classes granulométriques.  

La olo e est e plie jus u’à u e hauteu  o e e e t e les  pi uages du apteu  de iveau à 

l’aide de la po pe p istalti ue d’ali e tatio  e  vitesse apide. La po pe de e i ulatio  est ise 
en route à une fréquence de 35 Hz (soit 11 L min-1) dès les 10 premiers centimètres de suspension. Le 

d it d’ali e tatio  de la pulpe est e suite fixé à 0,5 L min-1 pou  la suite de l’essai. O  a tive alo s la 
régulation automatique du niveau. La hauteur de suspension est fixée à 102 cm soit une pression 

diff e tielle d’e vi o  3 mbar (interface localisée 3 cm environ en dessous du piquage supérieur). Le 

bullage est mis en route au débit souhaité Qg. L’aspi atio  de la ousse est ise e  fo tio e e t. 
Nous avons noté que le taux de vide est instable en moyenne sur les 10 premières minutes après le 

début du bullage ainsi que décrit dans le paragraphe suiva t. L’a uisitio  des do es e d ute 
do  u’ap s ette p iode d’ uili age de 10 minutes.  

La i ti ue d’ uili age ep se t e pa  le te ps à pa ti  du uel le tau  de vide a attei t % de 
sa valeu  à l’ uili e e  fo tio  du atio TTAB/illite et du d it d’ai  est p se t e e  figure 4. 25. 
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Figure 4. 25 : E olutio  du te ps d’ uili age du tau  de ide e  d ut d’e p ie e e  fo tio  du a  atio TTAB/illite 
et du  d it d’ai  ou itesse supe fi ielle Jg 

Le te ps d’ uili age se duit lo s ue le atio TTAB/illite aug e te. Il est pa ti uli e e t court 

au ratio de 1,2%. La quantité de TTAB étant plus élevée, nous verrons dans la suite que les bulles sont 

plus petites et ue ela peut avoi  favo is  l’ho og isatio  du ilieu. Lo s ue l’o  fait va ie  le 
d it d’ai , le te ps d’ uili age di i ue entre 0,5 et 1 L/min puis stagne au-delà. Dans ce cas, une 

aug e tatio  de la taille des ulles ave  le d it d’ai  a t  o se v e.  

b. Caractérisations effectuées  

 Au out des 1  i utes d’ uili age, l’ ha tillo age o e e. La hauteu  de ousse 
est fixée à la valeur souhaitée entre 5 et 40 cm et la mousse est collectée par aspiration pendant 10 

min. Un échantillon de suspension rejetée en pied de colonne est collecté dans 2 coupelles en 

aluminium tarées de 25 mL après 3 min de moussage. La hauteur de mousse est modifiée et les 

échantillonnages sont renouvelés pour chaque nouvelle hauteur. 

i. Bilan matière sur les mousses et la fraction non-flottée  

 Au bout de 10 min, la fiole de collecte des mousses est pesée. On prélève 2 fois 25 mL de 

mousse dans des coupelles en aluminium tarées. Les échantillons de mousse et de suspension en 

pied de olo e so t pla s à l’ tuve à °C pe da t  h et pes s. O  al ule ai si la f a tio  
assi ue d’a gile et d’eau da s la ousse et da s les ejets et les d its assi ues (ṁ4 et ṁ5 

respectivement) et volu i ues o espo da ts o aissa t la du e d’ ha tillo age.   

La fraction liquide dans la mousse  à chaque hauteur et temps de résidence de la mousse t 

correspondant peut ainsi être calculée de la façon suivante ave  l’h poth se ue la totalit  de l’ai  

injecté est piégé par la mousse : = + +  (Equation 4. 37) 

Avec Q d sig a t le d it volu i ue d’eau l , d’a gile et d’ai  g  da s la ousse. 

Le temps de résidence se calcule de la façon suivante connaissant Jg la vitesse superficielle du gaz : 
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é = +  (Equation 4. 38) 

Avec h, la hauteur de mousse et Jf, la vitesse supe fi ielle de l’eau da s la ousse. L’h poth se est 
faite que Jf est égale à zéro car la teneur en eau de la mousse est faible par rapport à la teneur en 

gaz.  

U  ha tillo  de ousse de  L est p lev  pou  l’a al se g a ulo t i ue. 

ii. Analyse granulométrique des mousses et de la suspension de départ 

 Les ousses et l’ ha tillo  de f e e de suspe sio  de d pa t so t a al s s su  le CILA“ 
1090. Quelques millilitres de suspension sont ajoutés progressivement dans la cuve de 400 mL du 

CILA“ e plie d’eau d i alis e et sous ult aso s jus u’à l’o te tio  d’u  tau  d’o s u atio  
suffisa t pou  l’a al se e t e 1  et %. Les ha tillo s so t sou is à 1 i  d’ult aso s à  W 
ava t a al se et  i  d’ult aso s à  W pe da t l’a al se. 

c. Instrumentation de la colonne 

iii. Taux de vide / niveau 

 Ava t la ise e  oute de l’essai de flottatio , il est essai e d’effe tue  le e plissage des 
tu es elia t les pi uages au  apteu s. L’eau i dust ielle du seau est e plo e. O  effe tue 
ensuite une mesure de la dérive des capteurs en e plissa t la olo e d’eau i dust ielle. La valeu  
de dérive est généralement autour de 0,05 mbar. Les valeurs obtenues sont notées et seront prises 

en compte sur les valeurs de pression différentielles correspondant au taux de vide par soustraction.  

iv. Taille de bulles 

 E  a o t de l’essai de flottatio , le se voi  situ  au-dessus de la fenêtre de visualisation 

est e pli d’eau d i alis e o te a t  g/L de CaCl2 et  g/L de TTAB afi  d’e p he  la 
coalescence des bulles. Cette concentration correspond à la concentration en TTAB libre en solution 

lo s ue le atio TTAB/illite est de , % d’ap s les isothe es d’adso ptio  du hapit e . Il ’est pas 
essai e d’effe tue  u e ali atio  de la a a. La olle te des do es de taille des ulles 

dé ute e  e te ps ue l’ ha tillo age des ousses. Elle est i te o pue e t e ha ue 
hauteur de mousse pour permettre le remplissage du réservoir.  

E. Conclusion 

 Les 3 approches principales de modélisation du procédé de flottation ont été décrites. Les 

résultats o te us su  le pilote vo t pouvoi  t e t ait s pa  l’e ploi d’u  od le semi-empirique 

basé sur des bilans massiques. Ce modèle permettra de dissocier les contributions des phénomènes 

de transport de flottation vraie, entrainement et drainage. Une stratégie de calcul originale a été 

p se t e afi  d’esti e  le atio de o e t atio  li  à l’e t ai e e t φ à partir de données de la 

litt atu e o ig es d’u  fa teu  al ul  à pa ti  des do es e p i e tales su  l’a gile.  

Un pilote de flottation en colonne fonctionnant en continu a été développé pour cette étude. Sa 

taille pe et d’avoi  les ava tages de l’ helle la o atoi e ave  u e ise e  œuv e fa ilit e des 
expériences et une instrumentation complète qui permet de mesurer la taille des bulles et le taux de 
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vide dans la suspension aérée. Sa géométrie est cependant proche des pilotes semi-industriels et les 

résultats pourront donc être potentiellement extrapolés. Nous avons vu les arguments qui ont 

permis de guider le choix des différents composants de la colonne (injecteur, pompes, casse-vortex, 

agitatio …  pou  l’appli atio  su  les a giles. Le p i ipe de fo tio e e t des i st u e ts a t  
présenté et les équations permettant de relier les mesures de pression différentielle au niveau et au 

tau  de vide e  p se e d’a gile o t t  do es.  

   

F. Annexes 

Annexe 4.1 : Schéma procédé complet du pilote de flottation 
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Figure 4. 26 : Schéma procédé complet du pilote de flottation 
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Annexe 4.2: Schéma de principe du piège de protection du 

débitmètre volumique 

 

Figure 4. 27 : Schéma de principe du piège de protection du débitmètre volumique 

Annexe 4.3 : Calibration de la pompe de recirculation 

Référence de la pompe : Mono C2XA et moteur de référence H032F 

Protocole de calibration : 

L’e t e de la po pe est d a h e de la olo e et plo g e da s u e uve e plie d’eau du 
o i et. O  esu e le te ps essai e pou  le e plissage d’u  t o ço  de olo e de  . U e 

p e i e s ie de poi ts est alis e sa s ulles d’ai  ave  le ve tu i fe  et uel ues so t aussi 
réalisés avec le venturi ouvert pour voir si cela influe sur le débit fourni par la pompe.  

Résultats : 

Les résultats sont présentés ci-dessous. La relation entre le débit et la fréquence de rotation de la 

pompe est linéaire entre 28 et 32 Hz puis change de pente entre 33 et 40 Hz.  



Chapitre 4 : Mise en équation des principaux phénomènes de transport par un modèle à 2 zones - Développement d’une colonne de flottation en continu 

~ 179 ~ 
 

25 30 35 40
9

10

11

12

13

14

 Venturi fermé

 Venturi ouvert

 Régression linéaire

D
é
b

it
 (

L
/m

in
)

Fréquence de rotation (Hz)

Equation y = a + b*x

Weight No Weighting

Residual Sum of 
Squares

0.96836

Pearson's r 0.97204

Adj. R-Square 0.94027

Value Standard Error

Débit
Intercept 1.90598 0.70982

Slope 0.29837 0.02081

 

Figure 4. 28 : Calibration en eau de la pompe de recirculation 

Annexe 4.4: Protocole de mesure de tomographie par résistance 

électrique  

‘ f e e de l’appa eil : Industrial Tomography Systems p2+ 

Protocole de calibration : 

Dans « setup DAS », entrer les paramètres I=0,5 mA et f=4800 Hz. Entrer la conductivité de la phase 

continue mesurée par un conductimètre indépendant. Effectuer une calibration du courant et du 

gai  à l’eau et sa s ulle « Manual » >> « calibrate current », « calibrate gain » . La e  l’a uisitio  
lo s ue la olo e est e plie de suspe sio  d’a gile.  

Annexe 4.5: Calibration de la pompe d’alimentation 

Référence de la pompe : ThermoScientific FH100X, Tube Masterflex de diamètre intérieur de 8 mm 

Protocole de calibration : 

L’a iv e de la po pe est d a h e de la olo e. O  esu e la asse d’eau du obinet transférée 

en un temps donné.  

Résultats :  

Les résultats sont présentés ci-après. Le débit et la vitesse de rotation de la pompe sont reliés de 

façon linéaire.  
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Figure 4. 29 : Calibration en eau de la po pe d’ali e tatio  

Annexe 4.6: Valeurs de fonction de classification extraites de la 

littérature Zheng et al., 5  et exemple d’application numérique 

Les valeurs référence de CFi utilis es pou  l’ tude e  fo tio  de la taille des pa ti ules dP sont 

présentées ci-après : 

dp (µm) CFi 

2,7  
(D50 d’I5) 

0,95 

3 0,94 

5 0,91 

10 0,82 

12 0,79 

15  
(D50 d’I77) 

0,75 

 

Tableau 4. 3 : Valeurs références de CFi  issues de Zheng et al (Zheng, Franzidis et al. 2005) utilisées pour estimer Φ le 
atio de o e t atio  li  à l’e t ai e e t da s la suspe sio  a e 

Les o ditio s e p i e tales de et e e ple d’appli atio  o espo de t à u e s ie d’essais de 
flottatio  su  l’illite I  D  de 1  µ  à  g/L et u  atio de TTAB/illite de , %. Le d it d’ai  
i je t  a t  odifi  e t e ha ue essai.  La figu e a  ep se te l’ volutio  des f a tio s li uides à 
la hauteur de 0 cm théoriques l0theo et expérimentales l0exp en fonction de la vitesse superficielle de 

l’ai . La figu e  ep se te l’ volutio  de CFi, de φ et du facteur de correction en fonction de la 

vitesse superficielle.  
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Figure 4. 30 : (a) Evolution des fractions liquides à la hauteur de 0 cm théoriques l0theo et expérimentales l0exp en 
fo tio  de la itesse supe fi ielle de l’ai .  E olutio  de CFi, de φ et du facteur de correction en fonction de la vitesse 

superficielle.  

 

On voit que dans ce cas, la correction devient plus marquée lorsque la vitesse superficielle augmente  

car les mousses obtenues expérimentalement étaient très sèches aux vitesses superficielles élevées.  

G. Bibliographie 

<préparation TTAOH HAO.pdf>. 
Alexander, D. J., J. P. Franzidis, et al. (2003). Froth recovery measurement in plant scale flotation 

cells. Minerals Engineering, 16(11), 1197-1203. 
Allix, J., E. Zeno, et al. (2011). Roles of surfactant and fibres on fibre transport in a small flotation 

deinking column. Chemical Engineering Journal, 168(2), 525-534. 
Anderson, R., E. Rasor, et al. (1999). Particle size separation via soil washing to obtain volume 

reduction. Journal of Hazardous Materials, 66(1–2), 89-98. 



Chapitre 4 : Mise en équation des principaux phénomènes de transport par un modèle à 2 zones - Développement d’une colonne de flottation en continu 

~ 182 ~ 
 

Arnold, B. J. and F. F. Aplan (1986). The effect of clay slimes on coal flotation, part I: The nature of the 
clay. International Journal of Mineral Processing, 17(3), 225-242. 

Beneventi, D., X. Rousset, et al. (2006). Modelling transport phenomena in a flotation de-inking 
column: Focus on gas flow, pulp and froth retention time. International Journal of Mineral 

Processing, 80(1), 43-57. 
Binks, B. P. and T. S. Horozov (2006). Colloidal particles at liquid interfaces, Cambridge university 

press. 
Bloom, F. and T. J. Heindel (1997). Mathematical Modelling of the Flotation Deinking Process. Mathl. 

Comput. Modelling, 25(5), 13-58. 
Brito-Parada, P. R., S. J. Neethling, et al. (2012). CFD study of liquid drainage in flotation foams. 22 

European Symposium on Computer Aided Process Engineering. I. D. L. Bogle and M. 
Fairweather. 30: 1143-1147. 

Crandall, C. J. and R. B. Grieves (1968). Foam separation behaviour of aqueous suspensions of clays 
and/or iron. Water Research, 2, 817-832. 

Dobby, G. S., J. B. Yianatos, et al. (1988). Estimation of Bubble Diameter in Flotation Columns from 
Drift Flux Analysis. Canadian Metallurgical Quarterly, 27(2), 85-90. 

Farrokhpay, S., B. Ndlovu, et al. (2016). Behaviour of swelling clays versus non-swelling clays in 
flotation. Minerals Engineering, 96–97, 59-66. 

Flint, L. R. (1974). A mechanistic approach to flotation kinetics. Transactions of the Institution of 

Mining and Metallurgy C, 83, 90-95. 
Gaudin, A. M. (1957). Flotation. New York. 
George, P., A. V. Nguyen, et al. (2004). Assessment of true flotation and entrainment in the flotation 

of submicron particles by fine bubbles. Minerals Engineering, 17(7-8), 847-853. 
Gorain, B. K., M. C. Harris, et al. (1998). The effect of froth residence time on the kinetics of flotation. 

Miner. Eng., 11(7), 627-638. 
Haffner, B., Y. Khidas, et al. (2015). The drainage of foamy granular suspensions. J. Colloid. Interf. Sci., 

458, 200-208. 
Hao, J., W. Liu, et al. (2003). Vesicles from Salt-Free Cationic and Anionic Surfactant Solutions. 

Langmuir, 19, 10635-10640. 
Harris, C. C. (1978). Multiphase models of flotation machines behaviour. International Journal of 

Mineral Processing, 5, 107-129. 
Inoue, M. (2012). Analysis and Evaluation of the Results of the Decontamination Model Project - 

Preparation of the Decontamination Plan and Monitoring Meeting for Reporting the Results 
of the Decontamination Demonstration Model Project. JAEA. Fukushima. 

IRSN. (2015). "Comparaison Tchernobyl - Fukushima 

I pa t e vi o e e tal d’u  a ide t u l ai e : o pa aiso  e t e T he o l et Fukushi a." 
from http://www.irsn.fr/FR/connaissances/Environnement/expertises-incidents-
accidents/comparaison-tchernobyl-fukushima/Pages/1-impact-environnemental-fukushima-
tchernobyl.aspx#.V8PsiPkgXq4. 

Ishiguro, M. and L. K. Koopal (2016). Surfactant adsorption to soil components and soils. Advances in 

Colloid and Interface Science, 231, 59-102. 
JAEA (2012). Report of results of the decontamination technology demonstration test project. 
Johnson, N. W. (1972). The flotation behaviour of some chalcopyrite ores, University of Queensland. 

PhD. 
Karimi, M., G. Akdogan, et al. (2014). A CFD-kinetic model for the flotation rate constant, Part II: 

Model validation. Minerals Engineering, 69, 205-213. 
Kobayashi, T., M. Ohshiro, et al. (2016). Decontamination of Extra-Diluted Radioactive Cesium in 

Fukushima Water Using Zeolite–Polymer Composite Fibers. Industrial & Engineering 

Chemistry Research, 55(25), 6996-7002. 
Koh, P. T., M. Manickam, et al. (2000). CFD simulation of bubble-particle collisions in mineral flotation 

cells Miner. Eng., 13(14-15), 1455-1463. 

http://www.irsn.fr/FR/connaissances/Environnement/expertises-incidents-accidents/comparaison-tchernobyl-fukushima/Pages/1-impact-environnemental-fukushima-tchernobyl.aspx#.V8PsiPkgXq4
http://www.irsn.fr/FR/connaissances/Environnement/expertises-incidents-accidents/comparaison-tchernobyl-fukushima/Pages/1-impact-environnemental-fukushima-tchernobyl.aspx#.V8PsiPkgXq4
http://www.irsn.fr/FR/connaissances/Environnement/expertises-incidents-accidents/comparaison-tchernobyl-fukushima/Pages/1-impact-environnemental-fukushima-tchernobyl.aspx#.V8PsiPkgXq4


Chapitre 4 : Mise en équation des principaux phénomènes de transport par un modèle à 2 zones - Développement d’une colonne de flottation en continu 

~ 183 ~ 
 

Koh, P. T. L. and M. P. Schwarz (2006). CFD modelling of bubble–particle attachments in flotation 
cells. Minerals Engineering, 19(6–8), 619-626. 

Laskowski, J. S., Y. S. Cho, et al. (2003). Effect of Frothers on Bubble Size and Foam Stability in Potash 
Ore Flotation Systems. The Canadian Journal of Chemical Engineering, 81(1), 63-69. 

Mao, L. and R.-H. Yoon (1997). Predicting flotation rates using a rate equation derived from first 
principles. Int J Miner. Process., 51, 171-181. 

Neethling, S. J. and J. J. Cilliers (2009). The entrainment factor in froth flotation: Model for particle 
size and other operating parameter effects. Int. J. Miner. Process., 93(2), 141-148. 

Saint-Jalmes, A., Y. Zhang, et al. (2004). Quantitative description of foam drainage: Transitions with 
surface mobility. The European Physical Journal E, 15(1), 53-60. 

Sarhan, A. R., J. Naser, et al. (2016). CFD simulation on influence of suspended solid particles on 
bubbles' coalescence rate in flotation cell. International Journal of Mineral Processing, 146, 
54-64. 

Savassi, O. N. (2005). A compartment model for the mass transfer inside a conventional cell. 
International Journal of Mineral Processing, 77, 65-79. 

Savassi, O. N., D. J. Alexander, et al. (1998). An empirical model for entrainment in industrial flotation 
plants. Minerals Engineering, 11(3), 243-256. 

Seaman, D. R., E. V. Manlapig, et al. (2006). Selective transport of attached particles across the pulp–
froth interface. Minerals Engineering, 19(6-8), 841-851. 

Smith, P. G. and L. J. Warren (1989). Entrainment of particles into flotation froths. Mineral Processing 

and Extractive Metallurgy Review, 5, 123-145. 
Stevenson, P., S. Ata, et al. (2007). Convective-dispersive gangue transport in flotation froth. 

Chemical Engineering Science, 62(21), 5736-5744. 
Vera, M. A., J. P. Franzidis, et al. (1999). Simultaneous determination of collection zone rate constant 

and froth recovery in a mechanical flotation environment. Minerals Engineering, 12(10), 
1163-1176. 

Vera, M. A., Z. T. Mathe, et al. (2002). The modelling of froth zone recovery in batch and continuously 
operated laboratory flotation cells. Int. J. Miner. Process, 64, 135-151. 

Vinnett, L. and M. Alvarez-Silva (2015). Indirect estimation of bubble size using visual techniques and 
superficial gas rate. Minerals Engineering, 81, 5-9. 

Wallis, B. A. (1969). One Dimensional Two-phase Flow. New York. 
Wang, L., Y. Peng, et al. (2015). A review of entrainment: Mechanisms, contributing factors and 

modelling in flotation. Miner. Eng., 70, 77-91. 
Weaire, D. and S. Hutzler (1999). The Physics of foam. New York. 
Yianatos, J. B. and F. Contreras (2010). Particle entrainment model for industrial flotation cells. 

Powder Technology, 197, 260-267. 
Yuki, Y., K. Sekiya, et al. (2014). Study on Volume Reduction of Contaminated Soil by Radioactive 

Cesium Using Magnetic Separation. IEEE Transactions on Applied Superconductivity 25(3). 
Zheng, X., J. P. Franzidis, et al. (2005). Modelling of entrainment in industrial flotation cells: the effect 

of solids suspension. Minerals Engineering, 18(1), 51-58. 
Zheng, X., N. W. Johnson, et al. (2006). Modelling of entrainment in industrial flotation cells: Water 

recovery and degree of entrainment. Minerals Engineering, 19(11), 1191-1203. 

 

 

 



 

~ 184 ~ 
 

 

 

  



 

~ 185 ~ 
 

Chapitre  :  Etude de l’influence de diffe rents parame tres proce de s sur les me canismes de transport en flottation  
Ce chapitre présente les résultats exp i e tau  o te us pou  l’ tude de la flottatio  de 

l’a gile illite e  p se e de TTAB su  le pilote de flottatio  e  o ti u p se t  au hapit e . 
L’i flue e de  pa a t es p o d s o e t atio  e  a gile, atio TTAB/illite, g a ulo t ie de 
l’a gile et vitesse supe fi ielle d’ai  a t  tudi e e  p o da t au  ila s ati e et au  esu es de 
g a ulo t ie. Ces do es o t pe is d’ali e te  e suite le od le à  zo es et de disso ie  les 
contributions des phénomènes de flottation vraie, drainage et e t ai e e t. L’i te p tatio  s’est 
appuyée sur les mesures de taux de vide et de taille de bulles qui sont, on le verra, étroitement liées et 

ui pe ette t l’ issio  d’h poth ses su  le deg  de o ta i atio  ou d’adso ptio  des ulles e  
tensioactif et en particules.  
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A. Introduction  

 Les études à petite échelle sur le Foamscan présentées au chapitre 3 ont montré que les 

propriétés de la mousse (moussabilité et stabilité) étaient très fortement dépendantes de la 

physicochimie de la suspe sio  ha ge su fa i ue et deg  d’h d opho i it  des particules) mais 

aussi de la concentration en argile et de la granulométrie. L’effet sta ilisa t des pa ti ules a t  
o fi  ais il tait diffi ile d’effe tue  des ila s assi ues et des a a t isatio s su  les ousses 
olle t es à l’aide de e dispositif.  

La olo e de flottatio  d ite au hapit e  va ai te a t t e e plo e afi  d’effe tue  u e 
tude de l’i flue e de es pa a t es ai si ue de la vitesse superficielle de l’ai  su  les 

performances de flottation. Le taux de vide ainsi que la taille des bulles dans la suspension aérée 

seront aussi étudiés en parallèle afin de pouvoir réaliser des calculs du coefficient de trainée des 

bulles CD défini au chapitre 1. Des bilans massiques sur les mousses et les rejets de la colonne seront 

effectu s afi  de pe ett e l’e ploi du od le à deu  zo es p se t  au hapit e . Les 
contributions des mécanismes de transport de flottation vraie, entrainement et drainage pourront 

ai si t e disso i es. Nous ve o s aussi ue les do es d’a al se g a ulo étriques réalisées sur les 

mousses et les suspensions de départ pourront être employées pour la réalisation de bilans matière 

partiels sur des classes granulométriques spécifiques. 

 Quelques points de méthode avec la préparation des suspensions et du pilote pou  l’essai 
ai si les p isio s de ise e  œuv e et de t aite e ts des a a t isatio s effe tu es se o t tout 
d’a o d p se t s. Les sultats e p i e tau  et leu s i te p tatio s se o t e suite pa tag s e  
trois axes ainsi que représenté dans le tableau suivant : 

 

Série Granulométrie 
d’a gile 

Concentration 
d’a gile  

Ratio 
TTAB/illite  

Vitesse 
superficielle 
d’ai  

Débit 
d’ali e tatio  

Influence de la 
concentration 
en argile et du 
ratio 
TTAB/illite 

I77 50 g L-1 0,6 - 1,2% 20 cm min-1 0,5 L min-1 

I77 100 g L-1 0,5 – 1,2% 20 cm min-1 0,5 L min-1 

Influence de la 
vitesse 
superficielle 

I77 50 g L-1 0,9% 10 – 35 cm 
min-1 

0,5 L min-1 

Influence de la 
granulométrie 
de l’a gile 

I5 50 g L-1 0,7 – 1,2% 20 cm min-1 0,5 L min-1 

Tableau 5. 1 : Bilan des paramètres expérimentaux testés 

Le pa a t e de d it d’ali e tatio  ai si ue la f ue e de la po pe de e i ulatio  et de la 
po pe à vide pou  l’aspi atio  des ousses so t fi s pou  tous les essais.  
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B. Influence de la concentration en argile et en tensioactif sur les 

phénomènes de transport 

 La concentration en argile et en tensioactif sont deux paramètres qui, comme vu au chapitre 

4, influencent fortement la moussabilité et la stabilité des mousses. Le tensioactif s’adso e su  la 
surface chargée négativement des argiles par adsorption électrostatique. La surface devient alors 

plus h d opho e et so  affi it  d’adso ptio  pou  les ulles d’ai  aug e te. Pa  ailleu s, sa ha ge 
di i ue et l’a gile peut fo e  des agrégats qui ont une probabilité de capture supérieure aux 

particules isolées. Au chapitre 2, nous avons vu que le ratio TTAB/illite auquel la surface est 

o pl te e t eut alis e est de , %. Afi  d’ vite  u e ag gatio  t op i te se, ous avo s dans un 

premier temps choisi de réaliser les essais sur le pilote en dessous du point de neutralisation. Par la 

suite, il a été ot  u’au-delà de la plage de ratio de 0,5 à 1,2%, les bulles générées par le Venturi 

so t t s fi es < ,   et o t te da e à s’a umuler dans la colonne car elles ne peuvent pas 

o te  jus u’à l’i te fa e. Le tau  de vide aug e te alo s p og essive e t et il ’est plus possi le 
de d te te  l’i te fa e e t e la suspe sio  a e et la ousse. La gulatio  du iveau devie t 
impossible. Les essais ’o t do  pas pu t e alis s au-delà du ratio TTAB/illite de 1,2%. 

Deu  s ies d’essais vo t t e p se t es da s la suite. La p e i e a t  alis e à  g L-1 d’a gile 
I77 et des ratios TTAB/illite allant de 0,6 à 1,2% sur le pilote de Marcoule. La seconde a été réalisée 

sur des suspensions de 100 g L-1 d’a gile I  à G e o le e  aiso  du ou hage de l’ le t ova e à 
ette o e t atio  d’a gile. La plage de atio ala e est o p ise e t e ,  à 1, %. Tous les aut es 

paramètres procédés sont gardés constants.  

a. Analyse des données brutes 

 L’a al se des do es utes de granulométrie laser des mousses et des suspensions révèle 

u  e i hisse e t e  fi es pa ti ules da s les ousses pou  tous les essais ui te d à s’a e tue  
lorsque la hauteur de collecte augmente ainsi que présenté en figure 5. 1.  

0.1 1 10 100
-0.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0
 Mousse à t=0s <=> suspension de départ

 Mousse à 15s

 Mousse à 120s

D
e
n
s
it
é
 d

e
 d

is
tr

ib
u
ti
o
n
 (

µ
m

-1
)

Diamètre des particules (µm)

 

Figure 5. 1 : Distribution granulométrique des mousses à des temps de résidence différents et de la suspension de départ 
à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,7% 
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 On voit que la fraction granulométrique autour de 10-30 µm qui est bien présente dans la 

suspension de départ diminue dans la mousse au profit des fractions fines autour de 3-5 µm.  

 Ainsi, nous avons alors calculé à partir des données de granulométrie et des bilans matière 

aux différentes hauteurs de collecte le e de e t d’e t a tio  e  a gile Rargile, i dans la mousse par 

rapport à la quantité introduite en entrée du pilote par classe granulométrique i. Rargile, i se calcule de 

la façon suivante : 

, = , ×,é × é  (Equation 5. 1) 

Avec ℎ � ,  et ℎ � ,é  la valeur de densité de distribution de la classe granulométrique 

i en version normalisée et non cumulée (histogramme) de la mousse et de la suspension en entrée.  

et é so t les asses d’a gile e ueillies da s la ousse et i je t es e  e t e pe da t 
la du e d’ ha tillo age de la ousse 1  i .  

En figure 5. 2 est présenté le résultat du calcul pour différents temps de résidence de la mousse à 

pa ti  d’u e suspe sio  à  g L-1 d’a gile I  et u  atio TTAB/illite de , %. Le rendement 

d’e t a tio  est elative e t fai le i i ais ela s’e pli ue pa  la fai le valeu  de atio TTAB/illite 
e plo  ui est loig e du poi t de eut alisatio  de la su fa e de l’a gile.  
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Figure 5. 2 : Re de e t d’e t a tio  e  a gile pa  lasse g a ulo t i ue à diff e ts te ps de side e de la ousse 
pour une suspension à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,7% 

On retrouve comme sur la figure 5. 1 que lo s ue la ousse vieillit, le e de e t d’e t a tio  hute 
car le drainage élimine les particules non ou mal attachées aux bulles. Cependant, on voit que les 

fines particules sont moins affectées par ce phénomène.  

La figure 5. 3 p se te l’ volutio  du e de e t d’e t a tio  glo al e  a gile I  e  fo tio  du 
diamètre des particules aux 2 concentrations en argile testées : 50 et 100 g L-1 et à différents ratios 

TTAB/illite.  
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Figure 5. 3 : Re de e t d’e t a tio  e  a gile pa  lasse g a ulo t i ue au te ps de side e de la ousse de  
secondes pour une suspension à 50 g L-1 (a) et 100 g L-1 (b) et des ratios variables de TTAB/illite  

Co e esp , le e de e t aug e te ave  le atio TTAB/illite. Le deg  d’h d opho i it  des 
pa ti ules est e  effet alo s plus lev  et favo ise l’atta he e t. Il te d à d oitre avec la taille des 

pa ti ules et s’a ule au-delà de 40-50 µm. Les particules de plus grande taille (> 10 µm) sont de plus 

e  plus p se tes lo s ue le atio aug e te. O  peut do  s’atte d e à u e diminution de la 

sélectivité pour les fines si le ratio TTAB/illite est t op lev  ai si u’o se v  da s le tableau 5. 2 à 

1,2%.  
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Concentration en 
argile I77 g L-1  

ratio 
TTAB/illite 

% extraction 
5 µm 

% extraction 
20 µm 

rapport 
sélectivité 
5/20 µm 

50 0,6 7,9 1,7 4,8 

50 0,7 11,5 2,5 4,6 

50 0,8 13,0 2,6 5,0 

50 0,9 22,3 4,2 5,3 

50 1,2 40,9 10,4 3,9 

100 0,5 2,1 0,7 3,0 

100 0,6 3,0 1,1 2,7 

100 0,7 4,9 1,7 2,9 

100 0,8 11,1 4,0 2,8 

100 0,9 21,3 9,6 2,2 

100 1,2 63,2 33,8 1,9 

 

Tableau 5. 2 : Rapport des pourcentages d’e t a tio  à  et  µ  pou  les essais à  et  g L-1 d’a gile I  à diff e ts 
ratios TTAB/illite 

En figure 5. 3, la fraction granulométrique autour de 3-5 µm est particulièrement présente dans tous 

les essais. Le e de e t d’e t a tio  des pa ti ules de -5 µm est plus élevé à 100 g L-1 d’a gile u’à 
50 g L-1 avec des valeurs atteignant 65% à 100 g L-1 contre 45% à 50 g L-1 pour un ratio TTAB/illite de 

1,2% mais cela se traduit aussi par une sélectivité plus faible ainsi que présenté dans le tableau 5. 2. 

Comme observé sur le Foamscan, la hausse de concentration provoque une augmentation des 

p o a ilit s de aptu e ais le is ue d’e t ai e e t est aussi plus lev . Nous ve o s, da s la 
suite, grâce au modèle, comment dissocier les contributions de chaque mécanisme de transport.  

 En figure 5. 4 est p se t e l’ volutio  de la fraction liquide dans la mousse lt en fonction du 

temps de résidence t de la mousse pour les deu  o e t atio s d’a gile.  
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Figure 5. 4 : Evolution de la fraction liquide  lt  en fonction du temps de résidence à différents ratios TTAB/illite pour 
l’a gile I  à 50 g L-1 (a) et 100 g L-1 (b) et Jg= 20 cm min-1 

 On peut noter que pour un ratio TTAB/illite équivalent, la fraction liquide à 100 g L-1 d’I77 est 

supérieure à celle obtenue à 50 g L-1 d’I77 sur toute la gamme de temps de résidence. Des mousses 

relativement sèches sont obtenues lorsque le ratio TTAB/illite est inférieur à 0,9% pour les 2 

o e t atio s d’a gile I . Cepe da t, les ousses devie e t plus hu ides au-delà de ce ratio 

avec des valeurs de fraction liquide au temps de vie nul w0 (estimé par l’ uatio  de Go ai  
présentée au chapitre 4) de 16% et 26% aux concentrations respectives de 50 et 100 g L-1 au ratio de 

1,2%.  

Pou  appel, l’ uatio  de Go ai  (Gorain, Harris et al. 1998) s’ it :  

lt  = l0. � − . +  (Equation 5. 2) 

avec Ld la constante de drainage de la mousse (min-1) formée pour une formulation donnée de la 

suspension aérée et à des paramètres procédé fixes.  E est une constante qui représente la fraction 

volu i ue d’eau siduelle da s la ousse au  te ps de vie lo gs. 

Ainsi, les mousses formées à partir de suspensions à 100 g L-1 d’I77 ont potentiellement une stabilité 

supérieure aux mousses formées à partir des suspensions à 50 g L-1 d’I77 car les valeurs de fraction 

liquide à temps de vie nul l0 sont supérieures et les cinétiques de drainage sont lentes (Ld proche de 

zéro). Cette o se vatio  est do  oh e te ave  e ue l’o  a pu o se ve  su  le Foa s a  au 
hapit e  où l’o  avait fo atio  de ousses sta les et à i ti ue de d ai age le te à des atios de 

TTAB/illite réduits lorsque la concentration en argile en suspension augmentait. Cela était lié au 

contenu plus élevé en particules dans les mousses qui les stabilisaient. On note cependant que la 

gamme de concentration employée en flottation (0,5 - 1,2%) est très faible par rapport aux 

concentrations employées sur le Foamscan (2 - %  où il ’ tait pas possi le d’o te i  des ousses 
suffisamment stables en deçà de ces concentrations. Le fait que le système de bullage soit différent 

(bulles plus grosses) et que la mousse soit alimentée en continu en suspension sur le pilote pourrait 

e pli ue  ette diff e e e t e les  dispositifs. L’aug e tatio  de la p o a ilit  de aptu e au  
fortes concentrations en argile était présentée comme une explication possible à la moussabilité et à 



Chapitre 5 : Etude de l’influence de différents paramètres procédés sur les mécanismes de transport en 
flottation 

 

~ 193 ~ 
 

la stabilité accrue des mousses formées à partir des suspensions à 100 g L-1. Les bilans massiques 

réalisés sur les mousses collectées sur le pilote vont pouvoir la confirmer.  

b. Modélisation sur l’ensemble de la distribution granulométrique 

 La figure 5. 5 présente la constante de flottation k et le coefficient de drainage des particules 

 obtenus par le modèle à 2 zones aux deux concentrations en argile testées. 
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Figure 5. 5 : Constante de flottation k coefficient de drainage des particules  donnés par le modèle à 2 zones à différents 
ratios TTAB/illite pour deux concentrations en illite I77 en alimentation: 50 g L-1 and 100 g L-1  

On voit que la constante de flottation k est similaire pour les deux concentrations en argile entre les 

ratios TTAB/illite de 0,5 et 0,9%. Au-delà de cette limite, les valeurs de k diffèrent et k devient plus 

élevée à 50 g L-1 u’à 100 g L-1. Ai si, si l’o  se pla e de faço  elative au d it d’a gile d’ali e tatio , 
la flottation est plus efficace à 50 g L-1 u’à 100 g L-1. Néanmoins, cela ne signifie pas que la mousse 

est moins chargée en particules pour les suspensions à 100 g L-1. En effet, le débit massi ue d’a gile à 
la hauteur de mousse de 5 cm est de 20,5 g min-1 à 100 g L-1 d’a gile o t e 1 ,  g min-1 à 50 g L-1.  

Afin de vérifier si la plus faible valeur de k observée à 100 g L-1 ’est pas li e à l’attei te de la ha ge 
maximale en particules qui peut être portée par la bulle, nous avons calculé le produit de k et de c, 

noté k.c, la concentration en particules dans la colonne en fonction de c. Une tendance similaire est 

obtenue pour tous les essais ainsi que présenté en figure 5. 6 à 100 g L-1 et un ratio de 0,9% et 1,2%.  
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Figure 5. 6 : Résultat du calcul de k.c g a es d’a gile olle t e da s la ousse pa  lit e et par minute) tracé en fonction 
de c à 100 g L-1 d’a gile 

On voit que k.c, ui ep se te la ua tit  d’a gile e t aite pa  flottatio  v aie pa  i ute et pa  lit e, 
augmente linéairement avec c. Cela signifie donc que la charge maximale qui peut être portée par les 

ulles ’est pas atteinte. Nous verrons dans le paragraphe suivant comment se positionnent les 

particules sur la bulle une fois attachées. La valeur du produit k.c augmente lorsque le ratio 

TTAB/illite augmente car la mousse est plus riche en particules.  

Le oeffi ie t d’e t ai e e t a t  esti  à des valeu s t s si ilai es pou  les  o e t atio s 
(voir annexe 5.1). Il augmente avec le ratio TTAB/illite et atteint une valeur proche de 1 au ratio de 

1, %. C’est un résultat cohérent car la mousse est alors très humide. Le coefficient de drainage des 

particules  présenté en figure 5. 5 augmente légèrement avec le atio TTAB/illite jus u’à 1 pou  la 
série à 50 g L-1. Cela signifie alors que la concentration du flux ascendant est similaire à celle du flux 

descendant (resp. c2 and c3).  dépasse 1 pour la série à 100 g L-1. Le flux descendant est donc plus 

concentré ue l’as e da t. Cela est oh e t ave  les o se vatio s faites su  la f a tio  li uide de la 
ousse où l’o  vo ait ue la ousse d ai ait t s peu d’eau. Le flu  des e da t est e  o s ue e 

plus concentré en particules.  

Sur la figure 5. 7, une diminution forte du diamètre de Sauter des bulles est observée avec 

l’aug e tatio  du atio TTAB/illite. 
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Figure 5. 7 : Diamètre de  Sauter pour les deux concentrations en illite I77: 50 g L-1and 100 g L-1 

Ce ph o e pou ait t e u e o s ue e de l’aug e tatio  de la o e t atio  e  TTAB li e 
en solution qui diminue la tension de surface des bulles et donc leur taille. Au ratio de 1,2%, les 

bulles sont légèrement plus petites à 100 g L-1 u’à 50 g L-1. Cela pou ait sig ifie  ue l’adso ptio  du 
TTAB su  l’a gile ’est pas aussi o pl te à 1  g L-1 u’à 50 g L-1. La distribution de taille de bulles est 

aussi beaucoup plus resserrée pour la série à 100 g L-1 que pour celle à 50 g L-1 ainsi que représenté 

en figure 5. 8. Il y a donc moins de coalescence et les bulles sont donc mieux stabilisées par du 

tensioactif libre. 
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Figure 5. 8 : Distribution en nombre des tailles de bulles aux concentrations en argile de 100 et 50 g L-1 et aux ratios 
TTAB/illite de 0,6 et 1,2% 
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L’adso ptio  i o pl te du TTAB su  l’a gile défavorise la flottation vraie car les particules sont 

moins hydrophobes et k est plus faible, comme observé ici sur la série à 100 g L-1. Cependant, 

l’adsorption d’u e plus i po ta te quantité de fines particules hydrophobes à la surface des bulles à 

100 g L-1 pourrait aussi expliquer la plus faible taille de bulles à 100 g L-1 au ratio de 1,2%, 

o joi te e t do  à l’augmentation de la concentration en TTAB en solution. La tension de 

surface est alors réduite et la taille de bulles diminue. Cette observation a déjà été reportée dans la 

littérature dans le cas de suspensions de fines particules. (O'Connor, Randall et al. 1990; Rubinstein 

1995) 

Par ailleurs, au chapitre 2, nous avions mesuré une augmentation de la viscosité avec la teneur en 

argile de 2,6 ± 0,1 mPa s à 50 g L-1 d’I77 à 5,7 ± 1,9 mPa s à 100 g L-1 d’I77. Dans la littérature, il est 

reporté qu’u e aug e tatio  de la vis osit  due à u e aug e tatio  de la te eu  e  solide 
provoque une augmentation du diamètre des bulles. Les films se formeraient plus lentement à forte 

vis osit  et e p iso e aie t u e plus g a de ua tit  d’ai . (O'Connor, Randall et al. 1990) On ne 

peut donc pas expliquer la faible taille de bulles à 100 g L-1 par la viscosité.  

c. Modélisation par classe granulométrique  

 En figure 5. 9, la constante de flottation k obtenue par bilan partiel par classes 

g a ulo t i ues du od le à  zo es et le oeffi ie t d’e t ai e e t ϕ sont présentés dans le cas 

de la série à 50 g L-1.  
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Figure 5. 9 : Constante de flottation k do e pa  le od le à  zo es et oeffi ie t d’e t ai e e t Φ à différents ratios 
TTAB/illite pour  I77 à 50 g L-1 et une vitesse superficielle de 20 cm min-1 – Représentation en bilans partiels sur les 

classes 3-5 µm et 10-12µm 

La constante de flottation k est supérieure pour les particules de 3-5 µm par rapport aux particules 

de 10-12 µm. Une tendance similaire est observée pour la série à 100 g L-1. Ce phénomène de 

flottation préférentielle est bien connu et a été observé dans le passé par mesure de charge en 

particules des bulles. (Seaman, Manlapig et al. 2006) Il a t  o t  ue le e de e t d’e t a tio  
pa  flottatio  v aie au iveau de l’i te fa e suspe sio  a e/ ousse di i ue fo te e t e t e les 
diamètres de particule de 10 à 40 µm. Un extremum de la constante de flottation a aussi été observé 

dans le cas de la flottation du charbon quand les diamètres des particules et des bulles tendent vers 
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zéro. (Rubinstein 1995) Schulze a montré que les petites particules sont favorisées lorsque 

l’atta he e t au  ulles se p oduit pa  glisse e t au lieu de la collision directe. (Schulze 1992) Or, 

nous avions montré au chapitre 1 que nous étions dans des conditions hydrodynamiques où 

l’atta he e t pa  glisse e t est ajo itai e.    

En parallèle, on voit en figure 5. 9 ue le oeffi ie t d’e t ai e e t ϕ qui est proportionnel au ratio  �   ℎ⁄  augmente avec le ratio TTAB/illite et est légèrement supérieur pour la classe à 3-5 

µm. Les particules sont donc à la fois mieux flottées mais aussi plus fortement soumises à 

l’e t ai e e t lo s ue le atio TTAB/illite aug e te.  

d. Conclusion 

 L’a al se des résultats bruts de flottation a confirmé les observations réalisées sur le 

Foamscan qui montraient que les classes de particules les plus fines étaient plus représentées dans la 

mousse que les classes plus grossières. De plus, nous avons vu que plus le temps de résidence de la 

mousse augmente, plus cet effet est marqué. Il y a donc un lien fort avec le phénomène de drainage. 

Le e de e t d’e t a tio  global de l’a gile aug e te ave  le atio TTAB/illite. Il est plus élevé 

lorsque la suspension de départ est concentrée à 100 g L-1 u’à  g L-1 et la mousse est alors plus 

hu ide aussi. Le is ue d’u  e t ai e e t i po ta t est alo s a u  comme montré dans la suite 

grâce au modèle.  

L’e ploi du od le de flottatio  a fi ale e t pe is de o t e  ue le e de e t d’e t a tio  de 
l’a gile pa  flottation vraie est légèrement plus faible pour la série de suspensions à 100 g L-1 d’I77 

par rapport à la série à 50 g L-1. L’attei te du seuil de ha ge a i al des ulles e se le epe da t 
pas expliquer ce phéno e. L’adso ptio  du TTAB su  l’a gile a peut-être été moins complète à 100 

g L-1 u’à  g L-1 et cela a pu contribuer à réduire k. La plus faible taille de bulles observée à 100 g L-1 

confirme cette hypothèse car il y aurait alors une plus grande quantité de TTAB libre en solution pour 

sta ilise  les ulles. L’adso ptio  d’u e plus g a de ua tit  de pa ti ules h d opho es su  les ulles 
à 100 g L-1 pourrait aussi avoir contribué à la réduction de taille. Nous avons vu en effet que même si 

le rendement de flottation est plus faible à 100 g L-1, la ousse est plus i he e  a gile u’à  g L-1. 

Les contributions des différents phénomènes de transport ont pu être dissociées. Ainsi, pour un essai 

à 10  g/L d’a gile et u  atio TTAB/illite de 1, %, le d it assi ue d’a gile t a spo t e pa  flottatio  

vraie est de 12,8 g min-1 contre 15,6 g min-1 pou  l’e t ai e e t. Le ph o e est do  ajo itai e 
au  fo ts atios TTAB/illite alo s u’au atio TTAB/illite de , %, le d it assi ue li  à la flottatio  
vraie est de 2,5 g min-1 contre seulement 0,5 g min-1 pou  l’e t ai e e t pou  la e o e t atio  
en argile initiale.  

 Les bilans partiels montrent que la fraction à 3-5 µm est mieux flottée que celle à 10-12 µm à 

50 et 100 g L-1 ais elle est aussi plus fo te e t sou ise à l’e t ai e e t. Les fi es pa ti ules o t 
potentiellement des propriétés stabilisantes supérieures sur la mousse et la rendent plus humide. 

Cet aspe t se a o fi  lo s d’u e p o hai e e p ie e su  l’a gile fine I5 présentée dans ce 

chapitre.  

C. )nfluence du débit d’air sur les phénomènes de transport 

 Cette s ie d’essais a o sist  à tudie  l’i flue e d’u  pa a t e p o d  i po ta t e  
flottation : la vitesse supe fi ielle de l’ai  JG. Les conditions physicochimiques des suspensions ont été 
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fi es à u e o e t atio  d’a gile I77 de 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9%. La plage de débit QG 

a varié entre 0,5 et 1,75 L/min soit une vitesse superficielle de gaz JG équivalente de 10 à 35 cm min-1.  

a. Analyse des données brutes 

En figure 5. 10 sont présentés les résultats du calcul du rendement global de flottation en fonction 

du diamètre des particules et pour les différentes vitesses superficielles testées. Le temps de 

résidence de la mousse est fixé à 30 s. 
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Figure 5. 10 : Re de e t d’e t a tio  global en argile au temps de vie de 30 secondes en fonction du diamètre des 
pa ti ules pou  diff e tes itesses supe fi ielles d’ai  – Suspensions à 50 g L-1 d’a gile I  à u  atio TTAB/illite de , % 

Le e de e t d’e t a tio  aug e te lo s ue la vitesse superficielle augmente entre 10 et 20 cm 

min-1 où il atteint une valeur comprise entre 20 et 30%. Il rediminue ensuite au-delà de 20 cm min-1. 

Ces p e ie s sultats se le t o t e  u’il  au ait do  u  optimum du rendement global autour 

de la vitesse superficielle de 20 cm min-1. Nous avions noté en figure 4. 25 ue le te ps d’ uili age 
du taux de vide devenait minimal à cette vitesse superficielle.  

La figure 5. 11 p se te l’ volutio  de la f a tio  li uide en fonction du temps de résidence de la 

mousse à différentes vitesses superficielles de gaz JG. 
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Figure 5. 11 : Evolution de la fraction liquide lt a e  le te ps de side e à diff e tes itesses supe fi ielles d’ai  Jg 
pou  l’a gile I  à 50g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% 

Globalement, on voit que la fraction liquide lt dans la mousse tend à décroitre avec JG. Ainsi, on 

mesure une fraction liquide au temps de vie nul de 26,9% à 10 cm min-1 contre seulement 7,2% à 35 

cm min-1. La mousse obtenue à  20 cm min-1 est légèrement plus humide que celle obtenue à 15 cm 

min-1 cependant.  

Pote tielle e t, o  pou ait s’atte d e à e ue l’aug e tatio  de d it d’ai  p ovo ue u e 
augmentation de k, la constante de flottation vraie car le pouvoir de collecte est proportionnel à la 

surface des bulles et donc à leur nombre et à leur taille des bulles. Nous allons voir que cette 

h poth se e s’est pas alis e da s le as des a giles.  

b. Modélisation sur l’ensemble de la distribution granulométrique 

 La forte diminutio  de la f a tio  li uide da s la ousse s’a o pag e de valeu s de k 

stables (voir légèrement décroissantes) ainsi que présenté en figure 5. 12 lorsque la vitesse 

superficielle augmente.  
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Figure 5. 12 : Constante de flottation k et coefficient de drainage des particules  donné par le modèle à 2 zones en 
fonction des vitesses superficielles pou  l’a gile I77 à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% 

Dans la littérature, les auteurs observent généralement que k augmente avec Jg car le nombre de 

ulles d’ai  est plus i po ta t et la p o a ilit  de ollisio  aug e te. (Gorain, Franzidis et al. 1997; 

Beneventi, Rousset et al. 2006) Ils décrivent seulement une chute de k lorsque la vitesse superficielle 

est très élevée (Jg > 2 cm s-1  = 120 cm min-1) qui est due à la coalescence des bulles. (Laplante, Toguri 

et al. 1983) Ces valeurs de vitesses superficielles sont bien supérieures à celles utilisées dans le cas 

des essais su  l’a gile.  

“i l’o  al ule l’ai e sp ifi ue i te fa iale gaz li uide A définie de la façon suivante pour des bulles 

sphériques : = ⁄  (Equation 5. 3) 
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À partir des valeurs expérimentales de taux de vide � et de diamètre de Sauter , il apparaît que A 

est constante à environ 126 m-1 en moyenne sur la totalité de la plage de vitesse superficielle testée.  

En fait, le diamètre de Sauter double quand Jg passe de 10 à 35 cm min-1 ainsi que présenté en figure 

5. 13. La dist i utio  de taille de ulles est o o odale et d’u e la geu  sta le lo s ue Jg augmente 

ainsi que présenté en annexe 5.2.  
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Figure 5. 13 : Diamètre de Sauter et oeffi ie t de t ai e e  fo tio  de la itesse supe fi ielle pou  l’a gile I77 à 50 g L-1 
et un ratio TTAB/illite de 0,9% 

Ce sultat peut s’e pli ue  pa  l’appauv isse e t e  TTAB à la su fa e des ulles lo s ue Jg 

augmente car plus le nombre de bulles augmente, plus la quantité adsorbée de TTAB pour stabiliser 

leur interface va augmenter et plus la concentration surfacique moyenne va être faible. Il en est de 

même aussi pour la concentration en particules hydrophobes à la surface des bulles. En 

conséquence, le diamètre moyen de Sauter augmente car la tension de surface est plus forte.  

La o e t atio  e  TTAB li e da s les ejets à diff e tes vitesses supe fi ielles d’ai  a t  esu e 
par tensiométrie selon le même protocole que celui décrit au chapit e . Nous ’avo s d te t  
aucunes variations de la concentration en TTAB lorsque Jg aug e te. Cepe da t, e s’il ’  a pas 
d’appauv isse e t e  TTAB li e e  solutio , o  peut ua d e e  d dui e ue la o e t atio  
surfacique en TTAB sur les bulles a dû diminuer lorsque Jg a augmenté.  

Le doublement de la taille des bulles pourrait être responsable de la légère réduction de k car les 

g osses ulles o t u e vitesse d’as e sio  sup ieu e au  petites ulles et g e t da s ette 
gamme de taille des turbulences qui pourraient interférer avec la collecte des particules (nombre de 

Reynolds plus élevé).   

Le coefficient de trainée des bulles est un autre indicateur des interactions bulles/particules et 

ulles/te sioa tif ui o t lieu pe da t l’as e sio  de la ulle. Pou  appel, il se al ule à pa ti  du 
bilan des forces suivant : (Karamanev 1996) 

= √ /  (Equation 5. 4) 
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, la vitesse d’as e sio  des ulles est esti e à pa ti  du od le de d ive de flux présenté au 

chapitre 1.  

Comme présenté en figure 5. 13,  est supérieur à 1 sur toute la gamme de vitesses superficielles 

d’ai  test es. La valeu  de 1 o espo d au oeffi ie t de t ai e d’u e ulle isol e do t la su fa e est 
igide i o ilis e pa  l’adso ptio  de te sioa tif ou de pa ti ules  e  as e sio  da s de l’eau au 

repos. (Alves, Orvalho et al. 2005) Ainsi, dans notre cas, les bulles pourraient avoir rencontré une 

forte force de trainée e  aiso  de leu  ha ge e  pa ti ules et de l’i o ilisatio  de leu  su fa e. Il 
est en effet connu que la présence de contaminants immobilise la surface et ralentit la bulle. (Nguyen 

and Schulze 2003) E  flottatio , les pa ti ules e s’adso e t pas u ifo e t à la su fa e de la 
ulle ais fo e t des g appes d’ag gats dans la partie arrière de la bulle qui augmentent la 

densité apparente de la bulle ainsi que représenté en figure 5. 14. (Huang, Legendre et al. 2011) La 

su fa e ’est do  ue pa tielle e t i o ilis e. 

 

Figure 5. 14 : (a) Schéma et (b) photographie des grappes de particules à l’a i e d’u  ulle (Huang, Legendre et al. 2011) 

La vitesse d’as e sio  UB des ulles est duite pa  l’aug e tatio  de de sit  car le poids des bulles 

a augmenté. La contribution de la force de trainée est aussi i pa t e a  elle est li e à l’a tio  du 
fluide sur la bulle par le nombre de Reynolds de la bulle ReB qui est lui- e d pe da t d’UB. Le 

o e de ‘e olds s’ it pou  appel : = ⁄  (Equation 5. 5) 

Lorsque la charge en particule des bulles augmente, Ub diminue donc ReB aussi. Le coefficient de 

trainée augmente  et donc la force de trainée augmente.  
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Néanmoins, un autre phénomène pourrait être pris en compte pour comprendre la tendance 

décroissante de  avec Jg. Une étude récente sur les nuées de bulles a montré que le coefficient de 

trainée  tend à augmenter et à dépasser 1 lorsque le taux de vide augmente dans une plage allant 

de  à 1 % e  aiso  d’u  effet d’e t a e des ulles e t e elles. (Simonnet, Gentric et al. 2007) Cet 

effet s’i ve se au-delà du taux de vide de 15%. Cette étude a été menée en absence de particules 

ais o  dev ait o se ve  u e te da e si ilai e. Ce ’est pas le as i i a  Cd diminue avec Jg.  

Ai si u’e p i  da s l’ uatio  5.4 et ue o t  da s l’ tude numérique de Roghair et al. sur 

l’i flue e de la taille de bulles sur le coefficient de trainée, les petites bulles ont un coefficient de 

trainée supérieur aux grosses bulles. (Roghair, Lau et al. 2011) Cette dépendance est peut être à 

l’o igi e de la d oissa e o se v e du oeffi ie t de t ai e ave  la vitesse supe fi ielle.  

Ainsi que présenté en figure 5. 15, l’ volutio  du tau  de vide ave  Jg est linéaire. Cela signifie que le 

flux de bulles est homogène relativement à la section de la colonne et que la coalescence est limitée. 

(Raimundo 2016) 
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Figure 5. 15 : E olutio  du tau  de ide a e  la itesse supe fi ielle  pou  l’a gile I  à  g/L et un ratio TTAB/illite de 
0,9%  

c. Modélisation par classe granulométrique  

 Comme vu au paragraphe précèdent sur les bilans partiels avec les ratios variables de 

TTAB/illite en figure 5. 9, k est plus élevée pour la classe à 3-5 µm que pour celle à 10-12 µm en 

figure 5. 16. 
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Figure 5. 16 : Constante de flottation k et oeffi ie t d’e t ai e e t Φ donné par le modèle à deux zones en fonction 
des itesses supe fi ielles pou  l’a gile I77 à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% -  Représentation en bilans partiels par 

classe de particules à 3-5 µm et 10-12 µm 

Néanmoins, la te da e d’ olutio  de k lorsque Jg augmente diffère beaucoup entre les 2 familles 

de classes granulométriques. Pour la classe à 3-5 µm, k diminue avec Jg alors que k reste constant 

pour la classe à 10-12 µm sur toute la plage de Jg. U e h poth se d’e pli atio  à e ph o e 
se ait ue l’aug e tatio  de taille de ulle ave  Jg cause une diminution de l’effi a it  de capture des 

particules (voir corrélations du chapitre 1) de la classe 3-5 µm car le rapport de taille avec les bulles 

est modifié. La modification du rapport est moins importante avec la classe à 10-12 µm qui continue 

à être collecté de la même manière. (Bloom and Heindel 1997; Dai, Fornasiero et al. 2000) Φ, le 

oeffi ie t d’e t ai e e t di i ue ave  Jg de la même façon que la fraction liquide dans la mousse 

avec laquelle il est proportionnel.  

d. Conclusion 

 Nous avons montré par ces expériences ue l’aug e tatio  de la vitesse supe fi ielle de l’ai  
Jg ne conduit pas toujours à une augmentation de la constante de flottation k. La formation de 

mousses de plus en plus sèches lorsque Jg augmente a été observée ai si u’u  dou le e t de la 
taille des bulles. La coalescence ne devrait théoriquement pas être responsable de cette 

augmentation car les vitesses superficielles demeurent faibles et le taux de vide évolue de façon 

linéaire avec la vitesse superficielle. Nous avons donc conclu que cela pouvait être lié à la diminution 

de la concentration en TTAB et en particules hydrophobes à la surface des bulles. En conséquence, 

l’ai e sp ifi ue i te fa iale des ulles A stagne lorsque la vitesse superficielle augmente et k, la 

constante de flottation est elle aussi proportionnelle à cette grandeur.  

L’ tude des oeffi ie ts de t ai e CD des bulles calculés à partir du modèle de dérive de flux et des 

ila s de fo es o t e u’ils so t glo ale e t lev s sup ieu s à 1 . Cela serait lié à 

l’i o ilisatio  pa tielle de la surface par les particules et les tensioactifs et au faible nombre de 

Reynolds des bulles (~100-200). Plusieurs hypothèses ont été évoquées pour expliquer la chute de CD 

observée lorsque Jg. augmente. Nous avons retenu que cela viendrait de la valeur de taille de bulle 

qui est utilisée dans le calcul de CD.   
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Finalement, les résultats des bilans partiels ont montré que la classe granulométrique à 3-5 µm a été 

plus fortement impactée pa  l’aug e tatio  de taille de ulle ue la lasse à 1 -12 µm avec une 

constante de flottation k qui chute tandis que celle de la classe à 10-12 µm reste constante quand Jg. 

augmente. 

Au iveau p ati ue, le al ul du e de e t d’e t a tio  glo al a o t  u’il tait optimal à la 

vitesse superficielle de 20 cm min-1. La mousse est aussi humide donc facilement extractible à cette 

vitesse supe fi ielle ui est do  la valeu  e o a d e pou  la suite de l’ tude et à l’ helle 
industrielle.  

D. Influence de la granulométrie de l’argile sur les phénomènes 
de transport 

 Dans les deux études précédentes menées sur l’a gile I  au  pa ag aphes C et D, ous avo s 
montré que la taille des particules est un paramètre qui influence beaucoup la constante de 

flottation k. Les particules fines de la classe 3-5 µm ont généralement une constante de flottation k 

supérieure à celles de la classe 10-12 µm. Dans cette partie, l’a gile I  dont la distribution de taille 

granulométrique est centrée autour de 3-5 µm est étudiée.  

 Le d it d’ai  ai si ue tous les pa a t es p o d s so t fi s à des valeu s ide ti ues à 
celles du paragraphe C avec une concentration de 50 g L-1 d’a gile I  e  suspe sio . Les atios 
TTAB/illite testés varient de 0,7 à 1,2%.  

a. Analyse des données brutes 

 En figure 5. 17 est p se t  le e de e t d’e t a tio  glo al d’a gile au te ps de vie de  
secondes  pour des mousses contenant différents ratios TTAB/illite. 
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Figure 5. 17 : Re de e t d’e t a tio  glo al de l’a gile au temps de vie de 30 s en fonction du diamètre des particules 
pour des suspensions à 50 g L-1 d’a gile I   à diff e ts atios TTAB/illite 
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Figure 5. 19 : (a) Constante de flottation k coefficient de drainage des particules  donnés par le modèle à 2 zones à 
différents ratios TTAB/illite pour l’illite I  à 50 g L-1 et l’illite I à 50 g L-1 

k est supérieure pour la série avec I5 sur la plage de ratios TTAB/illite testés et particulièrement pour 

le point de ratio TTAB/illite de 1,2% ce qui signifie que la collecte est, de façon globale, plus efficace 

u’ave  I . Le oeffi ie t de d ai age  pou  I  d oit fo te e t jus u’à attei d e ,1 au atio 
TTAB/illite de 1, % alo s u’il tait sta le autou  de 1 pou  I . Cela sig ifie do  ue la 
concentration en argile du flux de drainage descendant est faible en comparaison de celle du flux 

montant. Les valeu s o te ues pou  le oeffi ie t d’e t ai e e t ϕ sont présentées en annexe 5.3.  

Comme présenté en figure 5. 20, le diamètre de Sauter des bulles d32 a été impacté par le 

ha ge e t de g a ulo t ie de l’illite e t e les atios ,  et , %. 
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Figure 5. 20 : Diamètre de Sauter et coefficient de trainée  

Étonnamment, le diamètre de Sauter d32 est plus faible pour I77 que pour I5 sur cette gamme de 

atios alo s u’e  th o ie la p se e de petites pa ti ules adso es d’a gile I  aurait dû réduire la 

taille des bulles. On voit de plus en figure 5. 21 que la distribution granulométrique est large pour I5, 

sig ifia t do  u’il  a u e oales e e i po ta te.  
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Figure 5. 21 : Distribution en nombre des tailles de bulles pour I5 et I77 à 50 g L-1 et aux ratios TTAB/illite de 0,7 et 1,2% 

Pa  ailleu s, l’a al se h ologi ue des suspe sio s d’a gile a o t  ue les suspe sio s d’I  
taie t plus vis ueuses ue les suspe sio s d’I  à 50 g L-1 (2,6 mPa s pour I77, 1,6 mPa s pour I5). 

Généralement, une hausse de la viscosité intensifie la coalescence et d32 augmente. (Rubinstein 

1995) Un phénomène opposé a été observé ici, tout comme lors de la comparaison des suspensions 

d’I  à  et 1  g L-1. Au lieu de la stabilisation espérée des bulles par les fines particules, une 

déstabilisation a lieu pour I5. Elle pourrait être liée au fait que la quantité de fines particules 

hydrophobes adsorbées à la surface des bulles est très élevée. Les éventuelles différences de 

p op i t s d’adso ptio  e t e les a giles I  et I  e dev aie t pas t e e  ause a  ous avio s vu 
au chapitre 2 que leurs isothermes étaient identiques.  

Comme attendu suite à ce qui a été observé sur les tailles de bulles, le taux de vide en figure 5. 22 est 

plus faible pour I5 que pour I77 dans la gamme de ratios TTAB/illite de 0,5 à 0,9%.  
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Figure 5. 22 : Taux de vide en fonction du ratio TTAB/illite pour les argiles I5 et I77 à 50 g L-1 et une vitesse superficielle de 
20 cm min-1 

Néanmoins, à partir du ratio TTAB/illite de 1,2%, le taux de vide, le diamètre de Sauter et le 

coefficient de trainée Cd so t ide ti ues pou  les  g a ulo t ies d’a gile. Les valeu s lev es des 
coefficients de trainée de 4 montrent que les bulles sont contaminées par des particules et du 

tensioactif. Il a été observé que la distribution de taille de bulles était étroite et que le diamètre était 

faible. Le facteur de forme des bulles est probablement proche de 1, ce qui peut aussi expliquer la 

valeur élevée de Cd. (Rubinstein 1995) Ai si u’e pli u  au pa ag aphe C, l’aug e tatio  de Cd peut 

aussi être liée à l’effet d’e t a e des ulles e t e elles (non pris en compte dans le modèle de dérive 

de flux) ou à la diminution de la taille de bulles quand le ratio TTAB/illite augmente. (Roghair, Lau et 

al. 2011) La fo te aug e tatio  du tau  de vide à 1, % pou ait t e li e à l’a u ulatio  des ulles 

d’ai  da s la olo e. En raison de leur faible taille, les bulles ont une flottabilité faible et peuvent 

stag e  da s la olo e si la vis osit  est t op fo te ou s’il  a des ou a ts de e i ulatio .  

c. Conclusion 

 La constante d’e t a tio  pa  flottation vraie supérieure pour les fines particules autour de 

3-5 µm par rapport aux particules plus grossières de 10-1  µ  s’est i i o fi e. Les ulles d’ai  de 
taille plus élevée observées pour I5 entre les ratios TTAB/illite de 0,6 à 0,9% sont peut être liées à 

u e d sta ilisatio  des ulles d’ai  e  aiso  des g osses ua tit s de pa ti ules h d opho es 
adsorbées en surface. Une hausse du taux de vide corrélée à une diminution de la taille des bulles et 

une augmentation du coefficient de trainée est observée au ratio TTAB/illite de 1,2%. Nous 

suspectons ici une accumulation des bulles dans la colonne en raison de leur faible taille (Simonnet, 

Gentric et al. 2007). Le facteur de forme des bulles proche de 1 favorise aussi la hausse de Cd.  

E. Conclusion 

 Dans ce chapitre, la colonne instrumentée de flottation a été utilisée pour étudier la 

flottatio  de l’a gile illite e  p se e de TTAB e  o ti u et à u e helle p o he de elle d’u  pilote 
industriel. Les données brutes de bilans matières et de granulo t ie o t t  i te p t es à l’aide 
d’u  od le de flottatio  à deu  zo es. L’i flue e de uat e pa a t es p o d s i po ta ts su  
les performances de flottation, la distribution de taille de bulles et le taux de vide a été étudiée : le 
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ratio TTAB/illite, la o e t atio  e  a gile, la g a ulo t ie de l’a gile et la vitesse supe fi ielle de 
l’ai . Les o se vatio s suiva tes o t t  faites : 

(1) L’aug e tatio  de la concentration e  pa ti ules d’a gile I  de 50 g L-1 à 100 g L-1 donne un 

rendement de flottation global supérieur mais une constante de flottation vraie légèrement 

réduite à 100 g L-1. Nous avons observé en parallèle que les bulles étaient plus petites à 100 g 

L-1 u’à  g L-1 au ratio TTAB/illite de 1,2%. L’i o pl te adso ptio  du TTAB su  l’a gile 
pourrait justifier ces observations. Les petites particules de la classe granulométrique à 3-5 

µm sont préférentiellement flottées en comparaison des particules de la classe à  10-12 µm.  

(2) Le rendement global de flottation est optimal pour la valeur de vitesse superficielle de 20 cm 

min-1. Cependant, l’aug e tatio  de la vitesse supe fi ielle de l’ai  Jg conduit à une 

stagnation de la constante de flottation vraie k au lieu de l’aug e tatio  esp e. 
L’e pli atio  se ait ue lo s ue le nombre de bulles augmente, cela entraine un 

appauvrissement en particules hydrophobes et en tensioactif à la surface des bulles. Cette 

hypothèse est valid e pa  l’aug e tatio  o se v e de taille de ulles d32 lorsque Jg 

augmente. La flottation des particules de la classe à 3-5 µm est plus impactée que la classe à 

10-12 µm lorsque la taille des bulles augmente.  

(3) La flottation préférentielle des particules fines à 3-5 µm est confirmée par les expériences 

alis es su  l’a gile I . Des ousses t s hu ides et chargées ont été formées à partir de 

cette argile et ont donné des rendements de flottation élevée (en global et flottation vraie). 

Les fines particules stabilisent la mousse. Des coefficients de trainée élevés et similaires pour 

les  g a ulo t ies d’a giles ont été calculés grâce au modèle de dérive de flux et aux 

mesures de taille de bulles.  

Ces observations sont spécifiques aux suspensions minérales de flottation dans lesquelles la quantité 

de tensioactif libre en solution est réduite. Les particules sont les principales contributrices de la 

stabilisation des mousses.  

 O  est aussi i i da s le as od le de suspe sio s o te a t u i ue e t de l’a gile et l’o  a 
vu que le ratio maximal de TTAB/illite avec lequel on pouvait travailler était faible par rapport au 

atio th o i ue o espo da t à la eut alisatio  o pl te. L’a gile a u  effet sta ilisa t fo t su  les 
ulles et duit leu  te sio  de su fa e et do  leu  taille lo s u’elle s’adso e dessus. La flotta ilit  

chute alors et le milieu devient i sta le e  aiso  de l’a u ulatio  des ulles.  

Da s le as des suspe sio s de te es, la f a tio  d’a gile se a duite a  les te es e  o tie e t 
g ale e t e t e  à %. La ua tit  de TTAB e plo e pou a alo s fa ile e t app o he  d’u e 
valeur p o he du poi t de eut alisatio  sous l’h poth se ue la ua tit  d’esp es i ales 
ha g es gative e t o e l’a gile est duite. Le is ue de fo atio  de ulles fi es ui peuve t 

stagner dans la colonne sera réduit car la concentration en particules adsorbées et en TTAB libre sera 

plus fai le ue su  les essais à l’a gile pu e et u  atio TTAB/illite de 1, %. La o e t atio  e  te e 
en suspension pourra être comprise entre 50 et 100 g L-1 et il y aura probablement, de même que sur 

l’a gile, u  isque de diminution de la sélectivité pour les fines particules lorsque la concentration 

augmente.  
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F. Annexes 

Annexe 1 : Coefficient d’entrainement global calculé pour les séries à 
5  et  g/L d’argile )77 et des ratios TTAB/illite variables 
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Figure 5. 23 : Coeffi ie t d’e t ai e e t φ calculé pour les suspensions à 50 et 100 g L-1 d’a gile I  e  fo tio  du atio 
TTAB/illite 

Annexe 2 : Distributions en nombre des bulles pour la série sur 

l’influence de la vitesse superficielle 

Conditions expérimentales : Argile I77 à 50 g/L, ratio TTAB/illite de 0,9% 
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Figure 5. 24 : Dist i utio s e  o e des ulles pou  la s ie su  l’i flue e de la itesse superficielle 

 

Annexe 3 : Coefficient d’entrainement global calculé pour les séries à 
5  g/L d’argile )77 et )5 et des ratios TTAB/illite variables 
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Figure 5. 25 : Coeffi ie t d’e t ai e e t glo al al ul  pou  les s ies à  g/L d’a gile I  et I  et des atios TTAB/illite 
variables 
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Chapitre  :  Dimensionnement d’une colonne de flottation industrielle 

Ce chapitre présente une méthode de calcul basée sur le modèle à 2 zones détaillé au chapitre 

4 qui permet de dimensionner une colonne de flottation en fonction des paramètres de rendement de 

flottation en particules et en eau souhaités. Les données des coefficients de transport (k, φ et ) ainsi 

que les caractéristiques de drainage des mousses (LD, l0 et E) et de taux de vide g acquises au 

chapitre 5 sont ensuite employées pour déterminer les di e sio s d’u e olo e pou  u e suspe sio  
d’a gile à  ou  g/L et u  atio TTAB/illite de , %. Diff e ts dia t es et o figu atio s de 
olo es so t o pa s afi  d’aide  au hoi  fi al de l’i dust iel ha g  de d veloppe  le dispositif.  
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A. Introduction  

 Le di e sio e e t o stitue l’u e des tapes fo da e tales du d veloppe e t d’u  
nouveau pilote industriel. Un modèle de calcul permettant de dimensionner les colonnes de 

flottation va être présenté dans ce chapitre.  

 Ce calcul se fonde sur le modèle à 2 zones présenté au chapitre 4 qui permettait d’estimer les 

coefficients de transport de flottation vraie k, de drainage  et d’e t ai e e t φ. Il va pe ett e 
d’e ploiter les valeurs obtenues de coefficients de transport pour estimer la hauteur de la zone de 

collecte Hc et de la zone de mousse Hm pour un diamètre de colonne donné D et en fonction des 

valeu s souhait es de e de e t d’e t a tio  pa  flottatio  Rf (égal à ṁ4/ṁ1), de ratio de 

concentration entre la sortie en pied de colonne c5 et l’e t e de olo e c1 (noté c5 / c1) et de 

e de e t d’e t a tio  e  eau da s la ousse Rl (égal à Q4/Q1). Les paramètres propres au profil de 

drainage de la mousse (LD, l0 et E) et au taux de vide de la suspension aérée g seront aussi pris en 

compte pour les calculs.  

Le modèle sera appliqué numériquement sur les essais réalisés au chapitre 5 sur les suspensions 

d’a gile I  à 50 et 100 g/L avec un ratio TTAB/illite de 1,2%. Ce ratio est le plus élevé qui a été testé 

et ui se app o he le plus du poi t de eut alisatio  de la su fa e de l’a gile. Les di e sio s de 
colonne Hc et Hm ainsi calculées seront ensuite utilisées pour comparer les performances de 4 

configurations de colonnes différentes (colonnes seules, en série, avec et sans recirculation).  

Ce chapitre conclura sur les avantages et les inconvénients de ces différentes configurations afin 

d’appo te  des l e ts pou  le futu  di e sio e e t d’u  pilote i dust iel.  

B. Modèle de calcul de dimensionnement 

 Les deux zones (suspension aérée et mousse) sont considérées de façon indépendante dans 

un premier temps et des bilans partiels sont réalisés sur les deux systèmes. Les résultats 

intermédiaires propres au dimensionnement des deux zones sont ensuite compilés dans le modèle 

de flottatio  glo al pou  al ule  les e de e ts d’e t a tio  par flottation Rf, de ratio de 

concentration entre la sortie en pied de colonne c5 et l’e t e de olo e c1 (noté c5 / c1) et de 

rendement d’e t a tio  e  eau da s la ousse Rl atteignables dans ces conditions.   

a. Dimensionnement de la zone de collecte (suspension aérée) 

i. Principe 

 La zone de collecte est modélisée comme une cuve parfaitement agitée de volume V et de 

concentration c représentée en figure 6. 1.  
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(Equation 6. 2) 

On peut déduire de ce calcul Hc connaissant D : 

=  

(Equation 6. 3) 

 et calculer le nombre de dispersion axiale  à partir de la corrélation suivante (Mavros and Matis 

2013) :  

= , × × , ,×  

(Equation 6. 4) 

Le calcul du nombre de dispersion axiale  permet de vérifier si les conditions de réacteur 

parfaitement agité sont toujours valables lorsque le facteur de forme de la colonne change. Pour 

rappel,  doit te d e ve s l’i fi i pou  ue ette o ditio  soit espe t e.  

ii. Résultats 

 Les équations présentées au paragraphe précédent ont été employées pour calculer la 

hauteur de la zone de collecte Hc essai e pou  attei d e des e de e ts d’e t a tio   donnés 

pour des colonnes de diamètres D de 2 m puis de 4 m. U e pa tie des pa a t es d’e t e est issue 

des e p ie es alis es su  l’a gile I   et 1  g/L  au atio TTAB/illite de 1, % alo s u’u e 
autre partie est fixée ainsi que représenté dans le tableau 6. 1 : 

Paramètre Valeur (à 50 
g/L – à 100 
g/L) 

Nom Origine 

k (1/min) 0,16 -- 0,10  Constante de flottation Expérimentale 

 1,01 – 0,82 Coeffi ie t d’e t ai e e t Estimé 

L0 (%) 31 -- 26 F a tio  volu i ue d’eau da s 
la mousse à h= 0 cm 

Expérimentale 

Jg (cm/s) 0,35 Vitesse superficielle de gaz Expérimentale 

g (%) 6,7 – 7,7 Taux de vide Expérimentale 

D (m) 2 -- 4 Diamètre de la colonne Variable 

Qg (m
3/h) 40 -- 158 Débit volumique de gaz Calculé 

QL 1 (m
3/h) 20 -- 80 Débit volumique d’e t e Valeur cible 

JL (cm/s) 0,2 Vitesse superficielle du liquide Calculé 

c1 (kg/L) 0,05 – 0,1 Concentration en particules en 
entrée 

Valeur cible 

c5 (kg/L) 0,005 – 0,01 Concentration en particules en 
sortie (pied de colonne) 

Valeur cible 

RF (%) 90 ‘e de e t d’e t a tio  pa  Valeur cible 
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flottation 

Tableau 6. 1 : Do es d’e t e pou  le al ul de la hauteu  de olle te Hc 

 Le appo t e t e les d its volu i ues d’e t e QL 1 et de gaz Qg a été maintenu à la même 

valeur (1 pour 2) que pour les essais sur le pilote. La vitesse superficielle de gaz est maintenue 

identique dans les 2 colonnes. 

 Colonne de diamètre D = 2 m 

En fixant le diamètre de la colonne à 2 m, on obtient les hauteurs de collecte présentées en figure 6. 
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Figure 6. 2 : Hauteur de zone de collecte en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios c5/c1 
d’u e olo e de dia t e de   

 La hauteur de collecte HC tend à augmenter avec le rendement de flottation RF. De même, 

plus le ratio c5/c1 recherché est faible, plus la hauteur de collecte est élevée. On voit que pour 

attei d e u  e de e t d’e t a tio  de %, u e hauteu  de olle te de 5,95 m est nécessaire pour 

avoir un ratio c5 / c1 i f ieu  à ,1, s o e d’u  appauv isse e t e  a gile de 90% du flux rejeté 

au pied de la olo e pa  appo t à l’e t e. La hausse de la o e t atio  e  a gile de  à 1  g/L a 
u  effet su  la hauteu  de la zo e de olle te. Il faud a la ehausse  d’e vi o    pou  o pe se  le 
fait que la constante de flottation k est légèrement plus faible à 100 g/L.  

 En figure 6. 3 sont présentés les nombres de dispersion axiale correspondant aux géométries 

de colonnes calculées par le modèle.  



Chapitre 6 : Dimensionnement d’une colonne de flottation industrielle  
 

~ 220 ~ 
 

50 60 70 80 90 100
0

2

4

6

8

10

12

14

16  50 g/L  c
5
/c

1
=0,2

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,1

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,075

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,05

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,025

N
d

R
F
 (%)

 

Figure 6. 3 : Nombre de dispersion axiale ND en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios 
c5/c1 d’u e olo e de dia t e de   

 Les nombres de dispersion axiale obtenus sont bien supérieurs à zéro. Cela signifie donc que 

l’h poth se de a teu  pa faite e t agit  se a toujou s vala le pou  es g o t ies. O  voit 
epe da t ue le o e de dispe sio  di i ue fo te e t lo s ue l’o  passe de la valeur cible de c5 

/ c1 de 0,2 à 0,1. A 0,2, les hauteurs de collecte obtenues sont en effet inférieures au diamètre D de la 

colonne.  

 Colonne de diamètre D = 4 m 

 En figure 6. 4 sont présentés les hauteurs de collecte pour une colonne de 4 m de diamètre.  
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Figure 6. 4 : Hauteur de zone de collecte en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios c5/c1 

d’u e olo e de dia t e de   

 Pour obtenir un rendement de flottation supérieur à 90% et un rapport des concentrations 

c5/c1 inférieur à 0,1, il faut que la hauteur de collecte soit supérieure à 5,95 m, soit une valeur 

ide ti ue à elle de la olo e de  . C’est u  aspe t i t essa t au iveau p o d  a  la olo e 
de 4 m de diamètre permet donc de traiter des volumes beaucoup plus élevées de suspension (80 
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m3/h contre 20 m3/h) avec un encombrement vertical identique à la colonne de 2 m pour la zone de 

collecte.  

Les nombres de dispersion axiale correspondants sont présentés en figure 6. 5 : 
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Figure 6. 5 : Nombre de dispersion axiale ND en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios 
c5/c1 d’u e olo e de dia t e de   

 L’allu e g ale et la dispositio  des poi ts est ide ti ue à elle o te ue ave  la olo e de 
2 m mais les valeurs de nombre de dispersion sont globalement deux fois plus élevées. On est donc 

plus proche du modèle du réacteur parfaitement agité.  

iii. Conclusion 

 Le modèle de calcul de la hauteur de collecte HC a été présenté et appliqué au cas de 2 

colonnes de 2 et 4 m de diamètre respectivement afin de comparer leurs propriétés. Le système 

s le tio  pou  et e e ple est u e suspe sio  d’a gile I  à  g/L et un ratio TTAB/illite de 1,2% 

pour lequel des données de coefficients de transports avaient été acquises au chapitre 5. 

L’aug e tatio  du dia t e pe et d’aug e te  les d its de t aite e t de  à 8  3/h tout en 

évitant une hausse importante de la hauteur de collecte HC qui reste identique dans les 2 cas à 5,95 

m pour un rendement de flottation visé de 90%  et un ratio c5/c1 de 0,1.  

 Une colonne de diamètre de 4 m nécessite cependant des adaptations technologiques, 

notamment pou  l’i je tio  d’ai  ui doit t e effe tu e à l’aide de plusieu s i je teu s pou  favo ise  
une dispersion homogène du gaz. Chaque injecteur doit être relié à une pompe de recirculation dont 

le nombre sera donc multiplié en conséquence.     

b. Dimensionnement de la zone de mousse 

i. Principe 

 La hauteur de mousse Hm est le paramètre principal qui va influencer Rl, le rendement 

d’e t a tio  glo al d’eau da s la ousse gal à Q4/Q1). Rl efl te l’hu idit  de la ousse ais 
diffère de L, la f a tio  li uide d’eau da s la ousse. Un bilan partiel est effectué en débit 
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Paramètre Valeur (à 50 
g/L – à 100 
g/L) 

Nom Origine 

Ld (min-1) 1,8—6,6  Constante de d ai age de l’eau 
dans la mousse 

Expérimentale 

L0 (%) 31 -- 26 F a tio  volu i ue d’eau da s 
la mousse à h= 0 cm 

Expérimentale 

 (%) 2,6 – 16,0 Fraction volumique résiduelle 
d’eau da s la ousse au temps 
infini 

Expérimentale 

Jg (cm/s) 0,35 Vitesse superficielle de gaz Expérimentale 

D (m) 2 -- 4 Diamètre de la colonne Variable fixée par 
résultats zone de 
collecte 

Qg (m
3/h) 40 -- 158 Débit volumique de gaz Variable fixée par 

résultats zone de 
collecte 

QL 1 (m
3/h) 20 -- 80 D it volu i ue d’e t e Variable fixée par 

résultats zone de 
collecte 

RL (%) 10 ‘e de e t d’e t a tio  e  
eau dans la mousse 

Valeur cible 

 

Tableau 6. 2 : Pa a t es e p i e tau  d’e t e pou  le al ul de la hauteu  de ousse Hm 

 La figure 6. 7 présente les hauteurs de mousse Hm calculées en fonction du rendement en eau 

dans la mousse.  
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Figure 6. 7 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau dans la mousse Rl pour 2 diamètres de colonne et 2 
concentrations en argile I77 

 Les valeurs de rendement en eau dans la mousse  ne sont définies que sur une plage 

étroite avec un rendement minimum de 6% pour la mousse à 50 g/L et de 33% pour la mousse à 100 

g/L. Ces valeurs élevées de rendement sont liées au fait que les mousses étaient très humides et 
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drainaient peu sur les hauteurs de mousse testées. La fraction volumi ue d’eau siduelle au  te ps 
i fi is est t s lev e, e  pa ti ulie  pou  la ousse alis e à 1  g/L d’a gile I .  

Cepe da t, da s le as de la ousse à  g/L, o  voit u’u e hauteu  de ousse de 30 à 50 cm est 

suffisante pour avoir un rendement en eau de 5 à 7%. Par ailleurs, le rendement évolue peu lorsque 

la hauteur de mousse passe de 30 à 50 cm. Nous avons vu expérimentalement que la collecte de 

mousses avec des rendements en eau de 5 à 7% était possible (seuil minimal de collecte autour de 

 = 0,5%). Le dia t e de olo e ’a pas d’i flue e su  la hauteu  de ousse Hm. La hauteur de 

mousse pourra être réduite dans le cas des mousses moins humides et moins chargées en particules 

telles ue elles g es à pa ti  de suspe sio s d’a gile au atio 0,9% ainsi que représenté en 

annexe 6.1. Pour ces mousses moins chargées et moins humides, une hauteur de 10 cm permettra 

d’attei d e u  e de e t e  eau de % à  g/L d’a gile.  

c. Modèle global 

 Le modèle de flottation global présenté au chapitre 4 est ensuite employé pour calculer le 

e de e t d’e t a tio  glo al pa  flottatio   et le e de e t d’e t a tio  d’eau ( ) ainsi que 

tous les débits partiels ṁ asso i s à la ouvelle di e sio  de la olo e. Pou  appel, il s’e p i e pa  
l’ uatio  suivante : 

ṁ1 + ṁ3 - (ṁ2 + ṁ5) = V. 
  
 = 0 

Q1. c1 +   .  
. .
 .  + Φ. c). Qg. εl0 (1 - � − . − ⁄ ) – ((k. V + Φ. Qg. εl0) c + (Q1 - Qg. 

(εl0. � − . + ) . c) = 0 

(Equation 6. 6) 

 En connaissant les débits de massiques de mousse en tête de colonne ṁ4 et en pied de 

colonne ṁ5 il va e suite t e possi le de od lise  l’effet de la ise e  s ie de plusieu s ellules de 
flottation en réinjectant ces rejets dans une seconde colonne ou en mettant en place des 

recirculations de certains flux.  

C.  Comparaison des performances de différentes 

configurations (colonnes seules, en série sans et avec 

recirculation) 

a. Présentation des configurations 

 Les performances  de flottation, représentées par le rendement global de flottation RF, le 

rendement en eau RL ainsi que par le facteur de concentration c5 / c1 vont maintenant être 

comparées dans le cas des 4 configurations différentes présentées en figure 6. 8. 
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Figure 6. 8 : Configurations des colonnes (HC = 4,95m ; HM = 40 cm) : 1. Colonne de diamètre D = 2 m seule ; 2. Colonne de 
diamètre D = 4 m seule ; 3. Deux colonnes de diamètre D = 2 m en série ; 4. Deux colonnes de diamètre D = 2 m en série 

avec recirculation de la mousse 

 La hauteur de collecte Hc ne varie pas avec le diamètre de la colonne et est gardée constante 

à 5,95 m pour cette étude. De même, la hauteur de mousse Hm est fixée à 40 cm. La hauteur de 

mousse est un paramètre qui dépend beaucoup de la composition initiale de la suspension qui est ici 

ai te ue o sta te à  g/L d’a gile et u  atio TTAB/illite de 1, %. Les d its d’e t e et la vitesse 
supe fi ielle d’ai  des olo es so t fi s de la faço  suiva te da s le tableau 6. 3 : 

Configuration 1 D = 2 m  2 D = 4 m 3 2 x D = 2 m  en 
série 

4 2 x D = 2 m  en 
série avec 
recirculation 

Jg (cm/s) 0,35 0,35 0,35 0,35 
Qg (m

3/h) 40 158 40 40 
QL 1 (m

3/h) 20 80 20 20 
 o sta te de 

drainage) 
1 1 1 1 

Tableau 6. 3 : Vitesse superficielle, débits volumiques de gaz et de liquide en entrée et coefficient de drainage des 
différentes configurations 

Les d its d’ali e tatio  e  ai  et e  suspe sio  des  o figu atio s e  s ie so t ga d s ide ti ues 
à ceux de de la colonne de 2 m pour pouvoir comparer de façon plus directe les performances.  
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b. Résultats des simulations  

 Les rendements globaux de flottation Rf et en eau RL calculés sont présentés en figure 6. 9 

pour les 4 configurations testées.  
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Figure 6. 9 : Rendements de flottation RF et d’e t a tio  d’eau RL pour les 4 configurations testées (a) Configurations 1  et  

2  : Colonnes de diamètre 2 et 4 m (b) Configurations 3  et 4 : Deux colonnes en série de 2 m de diamètre avec et sans 

recirculation 

 Dans les configurations 1 et 2, les rendements de flottation obtenus sont globalement plus 

faibles que la valeur cible de 90% qui correspond à la hauteur de 5,95 m dans la zone de collecte 

pour un ratio c5 / c1 de 0,1. Cette diminution est liée au fait que le modèle global prend en compte la 

contribution de la mousse qui provoque une diminution du rendement en raison du drainage de 

l’eau et des pa ti ules. Il appa ait ue le e de e t de flottatio  glo al e va ie pas lo s ue le 
diamètre de la colonne augmente de 2 à 4 m. Cela est cohérent car seuls les paramètres de hauteur 

de collecte et de hauteur sont influents sur le rendement dans le cadre de ce modèle. Les temps de 

séjour sont identiques.  Dans le cas des colonnes réelles, des paramètres hydrodynamiques relatifs à 

la distribution des bulles sur la section de la colonne pourront être influents. Les systèmes de 

bullage devront être adaptés afin de garantir la distribution la plus homogène possible. Cela peut 
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t e o ple e a  les s st es d’i je tio  pa  Ve tu i so t pa  d faut o çus pou  l’i je tio  e  
paroi et les ha ge e ts de te h ologies d’i je tio  peuve t i pa te  la taille des bulles comme 

évoqué dans la littérature. (Chen, Gupta et al. 1998) La multiplication des aérateurs permet de 

limiter la coalescence des bulles. La distribution de vitesse superficielle du liquide Jl est aussi 

modifiée lorsque le diamètre de la colonne augmente. Elle tend à être moins homogène relativement 

à la section lorsque le diamètre de colonne est élevé (injection par poreux). (Joshi 2001) Le 

rendement en eau dans la mousse RL est constant à 6,9% pour les 2 colonnes de 2 et 4 m. Cette 

valeur est satisfaisante et correspond à celle donnée sur la figure 6. 7 pour la hauteur de mousse de 

40 cm.  

 Les configurations en série 3 et 4 donnent des rendements de flottation supérieurs à ceux 

obtenus sur les colonnes seules et particulièrement dans la configuration 3 sans recirculation avec 

une valeur de 78,1%. Le rendement en eau RL obtenu en configuration 3 est doublé par rapport aux 

rendements obtenus dans les 2 configurations en colonnes seules. Au contraire, il est plus faible en 

configuration 4. Cela s’e pli ue pa  le fait ue les mousses issues des 2 colonnes sont collectées 

contre une colonne seulement avec la recirculation dans la configuration 4. La configuration en série 

est donc très bénéfique au iveau du e de e t d’e t a tio  ais e ge d e aussi u e hausse du 
rendement en eau. La recirculation de la mousse permet de réduire le rendement en eau mais 

engendre une légère diminution (ici 10%) du rendement de flottation.  

Il est possible de réduire le rendement en eau dans la mousse des configurations 3 et 4 en 

rehaussant la hauteur de mousse Hm de 40 cm à 50 cm, une valeur qui correspond potentiellement à 

des rendements en eau de 6%. Les résultats suivants sont obtenus dans ce cas en figure 6. 11 : 

 

Figure 6. 10 : Rendements de flottation RF et d’e t a tio  d’eau RL pour les configurations 3  et 4 : Deux colonnes en série 

de 2 m de diamètre avec et sans recirculation – Hm = 50 cm 

On voit que les rendements de flottation sont réduits lorsque la hauteur de mousse augmente car de 

l’eau ai si ue des pa ti ules p se tes da s la ousse o t d ai . La hute de e de e t de 
flottation est plus importante en configuration 4, avec recirculation, où il passe de 68,4% à 62,8%. 

L’optio  la plus souhaita le se ait do  de ai te i  u e hauteu  de ousse fai le de   pou  
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ga a ti  u  e de e t de flottatio  lev  et d’i stalle  u  s st e e  aval du pilote ui pe ett ait 
de fai e d a te  l’a gile de la ousse pou  li i e  l’eau.  

Les o figu atio s e  s ie appo te t u e elle o t i utio  à l’a lio atio  du e de e t de 
flottation. Le rendement pourrait être amélioré en augmentant la vitesse superficielle dans la 

colonne sous condition que ela ’e ge d e pas de oales e e i po ta te.   

 Les critères de portabilité du système et de consommation électrique pourront aussi 

pa ti ipe  au hoi  de la o figu atio  fi ale. Ai si, ha ue a ateu  essite la p se e d’u e 
pompe de recirculatio  asso i e. Plus le o e d’a ateu s est lev , plus le pilote o so e a et 
se a e o a t. Ave  u  a ateu  de t pe i dust iel apa le de fou i  u  d it d’ai  de 1 8 L/ i  
(Mazzei 2016) pour un débit de recirculation de 392 L/min (soit un rapport de 1 pour 2 entre le débit 

d’ai  et de e i ulatio , il faud ait  à  a ateu s pou  une colonne de 2 m de diamètre et 15 

aérateurs pour celle de 4 m. Les colonnes en série nécessitent le double d’a ateu s (6 à 8) par 

rapport à une colonne de 2 m seule mais ce nombre reste inférieur aux 15 aérateurs nécessaires 

pour la colonne de 4 m.  

Au ila , la hauteu  totale de olo e est d’e vi o  6,5 m et reste inchangée pour tous les diamètres 

de colonnes pour les mousses très humides et chargées formées à partir d’a gile I  à  g/L et d’u  
ratio TTAB/illite de 1,2%.  

D.  Conclusion 

  Une méthode de calcul de dimensionnement dérivée du modèle à 4 zones présenté au 

chapitre 4 a été proposée et utilisée. Elle pe et d’esti e  la hauteu  de olle te Hc ainsi que la 

hauteur de mousse Hm essai es, pou  u  dia t e de olo e fi , à l’attei te d’u  e de e t de 
flottation RF et d’u  e de e t e  eau da s la ousse RL donnés. Les coefficients de transport 

calculés au chapitre 5 à partir des bilans matière mais aussi les données expérimentales de drainage 

des mousses et de taux de vide sont employés pour ce calcul.  

 Les sultats des essais alis s su  le pilote à pa ti  de suspe sio s d’a gile I  à  et 1  
g/L et un ratio TTAB/illite de 1,2% ont été utilisés pour l’appli atio  u i ue du al ul de 
di e sio e e t. Nous avo s o t  u’u e hauteu  de olle te de 5,95 m  pe ettait d’attei d e 
un rendement de flottation de 90% et d’u e hauteu  de ousse de 40 cm était suffisante pour avoir 

un rendement en eau de 7% dans la mousse. 

Ces dimensions ont ensuite servi de base pour la comparaison des performances de 4 configurations 

différentes de colonnes. Deux colonnes isolées de 2 et 4 m de diamètre ont été comparées à deux 

configurations en série de 2 colonnes de 2 m de diamètre avec et sans recirculation de la mousse 

formée de la 2ème colonne en entrée de la première colonne.  Afin de faciliter la comparaison, le débit 

volu i ue d’e t e de suspe sio  a t  fi  à  3/h pour les 2 configurations en série, soit le 

même débit que pour la colonne de 2 m seule. 

La configuration en série sans recirculation a donné un rendement de flottation élevé de 78,1% qui 

est bien supérieur à ceux obtenus sur les colonnes seules de 2 et 4 m (RF = 52,0%) et de la 

configuration en série avec recirculation (68,4%). Le rendement en eau est cependant doublé dans 

ette o figu atio  et u e tape de s pa atio  de l’eau et de l’a gile se ait essai e en aval du 

s hage. L’aug e tatio  de la hauteu  de ousse ’est pas u e solutio  i t essante car le 
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e de e t de flottatio  hute lo s u’elle aug e te. La recirculation de la mousse est une option 

efficace pour réduire le rendement en eau mais le rendement de flottation est alors légèrement plus 

faible.  

Ce modèle de calcul permet donc de tester à façon différentes configurations. Cependant, le 

dimensionnement demeure très sensible aux valeurs de coefficients de transport et les valeurs de 

hauteu s de olle te pou o t t e duites si la g a ulo t ie de l’a gile di i ue e  : avec I5 à 50 

g/L et un ratio TTAB/illite de 1,2%, Hc= 2,77 m) ou si le ratio TTAB/illite augmente.  

 

E. Annexes 

Annexe 6.1 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau 

dans la mousse pour 2 diamètres de colonne différents et 2 

concentrations en argile au ratio TTAB/illite de 0,9% 
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Figure 6. 11 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau dans la mousse pour 2 diamètres de colonne 
différents et 2 concentrations en argile au ratio TTAB/illite de 0,9% 
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Conclusion 

A. Bilan 

 Les travaux de thèse ont consisté à étudier l’utilisatio  du procédé de flottation pour 

l’e t a tio  de fi es pa ti ules d’a gile et se so t o e t s su  l’ tude d’u  système modèle 

o te a t de l’a gile de t pe illite I  et I , du TTAB ai si ue du hlo u e de al iu  afi  de 
simuler la dureté de l’eau ui se a e plo e pou  les essais à g a de helle. Afi  de pe ett e u e 
o p he sio  de l’e se le du p o d , ous avo s e plo  u e app o he combinant la 

physicochimie et le génie des procédés.  

Les propriétés des suspensions d’a gile e  p sence ou non de TTAB ou de sels ont été déterminées 

sous différents aspects en utilisant plusieurs techniques analytiques.  Il a été notamment montré que 

le te sioa tif TTAB s’adso ait su  l’a gile pa  des a is es o us de la litt atu e et ue ette 
adso ptio  s’a o pag ait d’u e eut alisatio  de la ha ge de su fa e au atio assi ue TTAB/illite 
de , %. L’ tude de l’ag gatio  et de la d sag gatio  lo s de l’ajout de sels ou de te sioa tif pa  

eut alisatio / a tage des ha ges su fa i ues s’est révélée complexe car elle est très dépendante 

de la concentration en particules. Les instruments tels que le granulomètre laser ou l’a al se d’i age 
(FPIA) sont par exemple adaptés seulement aux milieux dilués. Les résultats obtenus en milieu dilué 

ont mo t  u’il  a fo atio  d’ag gats de -80 µm à partir des particules de 10-20 µm lorsque le 

ratio TTAB/illite approche du point de neutralisation. Ces agrégats ont une forme sphérique et se 

redispersent au-delà du point de neutralisation. Compte tenu des concentrations élevées utilisées 

da s le p o d  de flottatio  et de l’i dispo i ilit  d’u e te h i ue pe etta t des esu es fia les 
su  des suspe sio s d’a gile o e t e, les te da es o se v es e  ilieu dilu  o t t  e t apol es 
aux conditions utilisées dans le procédé. 

L’ tude des mousses d’illite et de TTAB à l’ helle la o atoi e sur une colonne utilisant un fritté pour 

l’i je tio  des ulles d’ai  (Foamscan) a permis de mettre en avant le potentiel stabilisant ou 

déstabilisant des particules d’a gile t ait es par du TTAB selon de le ratio massique employé. Les 

sultats e p i e tau  o t o t  u’il faudra travailler à un ratio légèrement inférieur à 3,5% ou 

l g e e t sup ieu  à , % afi  d’ vite  le ph o e de d sta ilisatio  de la ousse observé 

lo s ue l’h d opho i it  des pa ti ules est t op i po ta te pou  u e suspe sio  à  g/L d’I . Nous 
avons vu que la plage de ratio TTAB/illite ui pe ettait d’avoi  u e oussa ilit  et u e sta ilit  
optimale était très dépendante de la concentration en argile dans la suspension. Plus la 

concentration en argile est élevée, plus le ratio TTAB/illite nécessaire pour avoir une mousse stable 

est faible. Le point correspondant à la déstabilisation de la mousse est alors lui aussi décalé. Ce 

phénomène se ait li  à l’aug e tatio  de la p o a ilit  de ollisio  et de aptu e au  fo tes 
concentrations en argile qui provoque un enrichissement de la mousse en particules. La mousse 

s’e i hit fortement en particules pour les suspensions entre 25 et 100 g/L par rapport à la 

suspension à 5 g/L mais la concentration en particules dans la suspension contenue dans la mousse 

de eu e du e o d e de g a deu  pou  es  o e t atio s d’a gile. Cela pou ait do  sig ifie  
que le transport par entrainement reste mino itai e pa  appo t à l’atta he e t a  l’e t ai e e t 
est p opo tio el à la o e t atio  e  pa ti ules e  suspe sio . Ces essais à l’ helle la o atoi e 
o t pe is la o p he sio  de diff e ts ph o es p op es au  ousses d’a gile ais 
demeurent difficilement exploitables e  vue d’u e e t apolatio  à g a de helle. Le s st e de 
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bullage par poreux est en effet bien différent de celui des pilotes industriels et fourni des bulles 

eau oup plus fi es. De plus, alg  l’adaptatio  du p oto ole, le ode batch demeure assez peu 

représentatif de la réalité des pilotes industriels qui fonctionnent en mode continu. Le passage à une 

échelle supérieure était donc nécessaire.  

Un pilote de flottation a donc été développé dans le cadre de cette étude en collaboration avec le 

LGP2 de Grenoble. Ce pilote fonctionne en continu et à une échelle intermédiaire entre le laboratoire 

et l’ helle se i-industrielle. Il dispose de divers instruments permettant de mesurer le taux de vide, 

la taille des bulles et de contrôler le niveau de suspension pendant les essais. La modélisation du 

procédé de flottation demeure un enjeu de recherche important en raison de  la complexité du 

système (3 phases solide, liquide et gaz, turbulence, 2 zones triphasiques) et de la diversité des 

connaissances s ie tifi ues i pli u es. L’app o he hoisie pou  l’ tude est de t pe se i-empirique 

et a permis de dissocier les contributions de 2 phénomènes de transport principaux ayant lieu en 

flottation : la flottation vraie et le drainage. La contributio  du ph o e d’e t ai e e t a ua t à 
elle été déduite de données de la littérature qui ont été corrigées pour se rapprocher au plus près 

des o ditio s d’hu idit  o se v es da s les ousses d’a giles. Ce od le est utile à 
l’i te p tatio  des do es e p i e tales et pe ett a d’ali e te  l’ tude de di e sio e e t.   

Le système illite/TTAB a été étudié sur le pilote e  alisa t des essais su  u e du e d’u e heu e de 
fo tio e e t e  o ti u. Le pilote s’est v l  ie  adapt  pou  la flottatio  des argiles finement 

divisées mais devra être modifié dans la suite pour travailler sur des terres réelles (une pompe 

péristaltique pilotée par le capteur de niveau devra remplacer l’ le t ova e de régulation du flux 

liquide à la sortie de la colonne pour éviter les bouchages). L’i flue e de  pa a t es p o d s 
diff e ts su  les pe fo a es d’e t a tio  a t  tudi e : la concentration en argile, le ratio 

TTAB/illite, la g a ulo t ie de l’a gile et la vitesse supe fi ielle d’ai . L’ tude pa all le des 

contributions des phénomènes de transport déduites du modèle à 2 zones et des données fournies 

pa  l’i st u e tatio  de la olo e a pe is d’ ett e des h poth ses su  le deg  de 
contamination des bulles au se s de l’adso ptio  par des particules ou du tensioactif libre. Les 

plages de atios de TTAB/illite ui avaie t t  e plo es à l’ helle la o atoi e se so t epe da t 
révélées trop élevées pour les essais sur le pilote. Les bulles étaient alors très fines et stagnaient dans 

la colonne. La plage testée a dû être réduite à 0,5-1,2% où des évolutions importantes de la qualité 

de la mousse et des rendements ont tout de même été observées. Une augmentation du rendement 

glo al d’e t a tio  de la ousse e  pa ti ules a t  o se v e lo s ue ous avo s o paré les séries 

à 50 et 100 g/L. Cependant, la constante de flottation vraie demeure très similaire pour les 2 séries. 

La mousse à 100 g/L est beaucoup plus humide et draine un flux de concentration élevée en argile 

donc pauvre en eau au ratio TTAB/illite de 1,2%. Elle est plus stable que la mousse formée à 50 g/L au 

même ratio TTAB/illite et la concentration en particules dans la phase liquide de la mousse est 

finalement proche pour les 2 concentrations en argile. Cet effet avait aussi été observé sur le 

Foa s a . Pa  ailleu s, les essais o t pe is de d o t e  ue la vitesse supe fi ielle d’ai  la plus 
adaptée pour le bullage était de 20 cm/min avec une taille de bulles autour de 1 à 1,2 mm. Au-delà, 

la taille des bulles augmente jus u’à ,   et la consta te de flottatio  v aie stag e a  l’ai e 
sp ifi ue i te fa iale gaz/li uide ’aug e te plus. E fi , es essais o t o t  ue les fi es 
pa ti ules de l’o d e de -5 µm étaient mieux flottées que les particules plus grossières. Elles sont 

cependant plus sensibles aux variations de taille de bulle. Leur constante de flottation vraie diminue 

si la taille des bulles augmente alors que celle des particules à 10-1  µ  ’est pas i pa t e.  
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Dans une dernière partie, une méthode de calcul permettant de dimensionner de futures colonnes 

industrielles à partir des coefficients de transports de flottation vraie, drainage et entrainement issus 

du modèle à 2 zones ainsi que des données expérimentales caractéristiques du drainage des mousses 

et du taux de vide a été présentée. La hauteur de collecte (ou hauteur de suspension aérée) et la 

hauteu  de ousse essai es à l’attei te d’u  e de e t de flottatio  et d’u  e de e t e  eau 
cibles sont estimées pour différents diamètres de colonnes. Les performances de différentes 

configurations industrielles (colonnes seules, en série, avec et sans recirculation) sont ensuite 

comparées afin de donner des éléments de choix pour un futur développement industriel. La mise en 

série de deux colonnes de 2  de dia t e est u e optio  i t essa te ui pe et d’attei d e des 
e de e ts d’e t a tio  lev s. Elle a a oi s le d sava tage de o dui e à la fo atio  de 

mousses plus humides (rendement en eau dans la mousse plus lev . La ua tit  d’eau da s la 

mousse peut être réduite en augmentant la hauteur de mousse ou en mettant en place une 

recirculation de la mousse de la 2nde olo e ve s l’ali e tatio  de la 1ère colonne. Les rendements 

d’e t a tio  so t epe da t plus fai les da s es deu  as.  

B. Perspectives 

Afi  d’a lio e  la p isio  de la od lisatio , il se ait i t essa t de d veloppe  u e adaptatio  du 
dispositif décrit dans la littérature (Zheng, 2005) qui permet de faire des prélèvements de 

suspension e  dessous de l’i te fa e e t e la ousse et la suspension aérée afin de calculer une 

fonction de classification CFi p op e au  a giles. Le oeffi ie t d’e t ai e e t φ serait ainsi plus 

ep se tatif et l’o  pou ait aussi p e d e e  o pte l’ ve tuelle i flue e de la o e t atio  e  
argile dans la suspension ou du ratio TTAB/illite sur sa valeur.  

L’ tape suiva te du sujet va o siste  à tudie  la flottatio  su  des te es elles et va se pose  alo s 
la uestio  de la s le tivit  de la flottatio  pou  l’a gile e  p se e d’aut es esp es i érales ou 

organiques qui pourraient éventuellement être aussi flottables.  

La review d’Ishigu o fait la s th se des o posa ts les plus f ue ts da s les sols et de leu s 
interactions avec des tensioactifs. (Ishiguro and Koopal 2016) Le tableau suivant présente les 

principaux résultats à pH 7: 

Familles Espèces Etat Propriétés de 
surface  
 

Charge surfacique à 
pH 7 

Espèces 
organiques  

Acides humiques Solubilisé mais 
précipitation 
possible en 
présence de 
tensioactif  

Hydrophile  - 

Acides fulviques Solubilisé mais 
précipitation 
possible en 
présence de 
tensioactif 

Hydrophile  - 

Humines Solide Hydrophobe Non déterminée 
Silice et 
hydroxydes 

SiO2 Solide Hydrophobe 
(siloxane) et 

- 
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métalliques Hydrophile 
(silanol)  

Oxydes de fer Solide Hydrophile  + (hématite) 
Oxydes 
d’alu i iu  

Solide Hydrophile  + (gibbsite) 

Argiles Argiles 2 :1 
(Montmorillonite, 
illite) 

Solide Hydrophile - 

Argiles 1 :1 
(Kaolinite) 

Solide Hydrophile mais 
un peu moins que 
les argiles 2 :1 sur 
surface basales/ 
charge - 

- 

Tableau 1 : Bilan des espèces présentes dans les sols de de leur propriétés surfaciques (Ishiguro and Koopal 2016) En 
rouge : Esp es o u e tes à l’a gile, e  e t : esp es o  o u e tes à l’a gile 

 

La famille des espèces organiques contient 3 types de molécules principales. Les acides humiques et 

fulviques sont solubles mais peuvent former des précipités en présence de tensioactif cationique. Ils 

sont donc potentiellement flottables. Les humines sont beaucoup moins bien décrites dans la 

littérature mais leur hydrophobicité naturelle pourrait rendre possible leur attachement aux bulles. 

Ces espèces organiques ont des structures très complexes et variables. Elles forment des 

assemblages de molécules de plus ou moins haut poids moléculaires reliées par des interactions non 

covalentes (liaisons hydrogène ou interactions hydrophobes). La silice est un composant très présent 

da s les sols et est u e esp e ui is ue aussi d’aut e flott e e  e te ps ue l’a gile. “o  poi t 
isoélectrique est autour de 1 à 2. Les oxydes de fe  et d’alu i iu  e se o t pou  leu  pa t pas 
flottés car ils sont hydrophiles et chargés positivement (points isoélectriques à 9 et 10 

espe tive e t pou  l’h atite et la gi site . Les esp es telles le carbonate de calcium ne 

devraient pas non plus être flottées car leur charge surfacique est positive à pH neutre (point 

isoélectrique à pH 8,5). (Sukhorukov, Volodkin et al. 2004) 

U e futu e a pag e d’essais pou ait o siste  à p pa e  des terres reconstituées contenant de 

l’a gile et des esp es o ga i ues pu ifi es ue l’o  t ouve da s le o e e et à les teste  à petite 
helle su  Foa s a  puis su  le pilote. La ua tit  d’esp es o ga i ues da s les ousses pou a 

être mesurée par analyse thermogravimétrique ou COT. Ces essais ne traduiront pas cependant les 

i te a tio s ui se p oduise t da s les te es elles e t e l’a gile et les esp es o ga i ues. U e 
stratégie similaire pourrait être employée pour tester la flottabilité de la silice. On pourrait ensuite 

et ouve  la ua tit  d’a gile flott e e  ega da t l’ volutio  du appo t des aies e  fluo es e e X 
du sili iu  su  l’alu i iu  da s les ousses ou des a des ICP ap s dissolutio . L’alu i iu  est e  
effet p se t u i ue e t da s l’a gile. Il se ait aussi possi le de a ue  l’a gile e  la etta t e  
contact pendant plusieurs heures avec du césium et en dosant ensuite cet ion dans la mousse. 

Cepe da t ela est diffi ile à ett e e  œuv e à g a de helle su  le pilote.   

Des essais sur plusieurs dizaines de kg de terres réelles contaminées au Japon sont envisagés par le 

CEA, A‘EVA et VEOLIA e  1  su  u  pilote i t g  e  ou s de fa i atio  d’u  dia t e de  . 
Ils so t e suite i dispe sa les e  vue de l’appli atio  du p o d  à plus grande échelle (plusieurs 

tonnes). Il faudra développer un protocole analytique permettant de doser les argiles et la matière 



Conclusion 

 

~ 237 ~ 
 

o ga i ue da s les ousses e  s’i spi a t de elui utilis  su  les te es e o stitu es. U  suivi 
granulométrique combinant des étapes de tamisage en voie humide et de granulométrie laser pour 

la f a tio  i o t i ue o stitue ait aussi u  o  o pl e t d’i fo atio s. La validit  du 
procédé sur des terres réelles pourra être confirmée par ces essais. Un protocole expérimental 

simple et alisa le su  le te ai  as  su  l’ le t opho se Mütek  et des esu es de vitesses de 
s di e tatio  dev a e suite t e ta li afi  d’adapte  la o e t atio  e  olle teu  à ha ue te e 
traitée.  

La flottation particulaire est un procédé à fort potentiel pour la décontamination radioactive des sols. 

Cette te h i ue pe et d’e ploite  les p op i t s adso a tes atu elles de l’a gile e  l’utilisa t 
comme vecteur pour concentrer la contamination dans un volume réduit de boues. Elle éviterait ainsi 

les traitements acides ou thermiques lourds évoqués dans la littérature (JAEA 2012) qui visent à 

e t ai e le siu  des feuillets d’a gile e  les d si t g a t. Les sols traités sont potentiellement 

i t g a les pou  l’usage ag i ole a  l’u i ue age t hi i ue e plo  pou  la flottatio  se 
concentre dans la phase de mousse avec la contamination. Il faudra cependant procéder à des 

études complémentaires afin de vérifie  si l’appauv isse e t e  a gile ’est pas g a t pou  la 
croissance des plantes. Les premiers essais réalisés par une équipe de biologistes du CEA dans le 

cadre du projet DEMETERRES semblent confirmer une croissance correcte des plantes et la 

persistance de la faune microbiologique des sols après traitement.  

Le sujet de la décontamination des terres par flottation des argiles est récent et de nombreuses 

questions sont encore à résoudre.  
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Symbole Dénomination Unité usuelle 
A 
 

Aire spécifique interfaciale gaz 
liquide 

m-1 
 



Grandeurs physiques utilisées 

 

~ 253 ~ 
 

C 
CD 

CFi 

 

D 

 

D50 

 

 

 

 

 

 

 

 

E 

 

Ea 

Ec 

 

 

 

El 

Ek 

EP 

 

Estab 

 

E1 

 

 

EF 

 

 

Ent 

 

φ 

G 

 

Ω 

 
Hm 

I 
 
Jg 

Jf 

 

Jl 

 

K 

 

 

Concentration 
Coefficient de trainée 
Fonction de classification pour 
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m3 

m3 
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Après un accident nucléaire tel que Fukushima en 2011, le césium 137 radioactif est transporté de 

l’at osph e ve s le sol pa  l’eau de pluie. Les a giles so t des esp es i ales finement divisées 

(1-100 µm) naturellement présentes dans les sols qui sont connues pour leurs propriétés 

adsorbantes sélectives et irréversibles vis-à-vis des io s Cs. L’o je tif de la th se est d’e plo e  la 
faisa ilit  d’u  p o d , appel  flottatio , pou  l’e t a tio  s le tive des fi es pa ti ules d’a gile 
contaminée afin de réduire le volume de terres à stocker. La flottation consiste à séparer les espèces 

en fonction de leurs propriétés de surface. Les particules les plus hydrophobes sont collectées par les 

ulles d’ai  et t a spo t es da s la ousse ta dis ue les pa ti ules h d ophiles este t e  
suspe sio . Des te sioa tifs atio i ues so t e plo s pou  s’adso e  de faço  s le tive à la 
su fa e des a giles et aug e te  leu  deg  d’h d opho ie. L’a gile illite et le te sioa tif TTAB de 
t pe o u e d’a o iu  o t t  s le tio s pou  l’ tude. Les p op i t s des suspe sio s 
d’illite/TTAB o t t  d te i es g a ulo t ie, pote tiel z ta… . Les ousses o t e suite t  

tudi es à l’ helle la o atoi e. Nous avo s o t  ue les pa ti ules d’a gile avaie t ie  u  effet 
stabilisant sur la mousse. Par ailleurs, une sélectivité pour les fines particules (3 µm) est observée 

dans les mousses. La 2nde pa tie du t avail a o sist  à o t i ue  au d veloppe e t d’u e olo e 
de flottatio  fo tio a t e  o ti u et à alise  des essais su  le s st e illite/TTAB. L’i flue e 
des pa a t es de o e t atio  et de g a ulo t ie de l’a gile, de o e t ation en TTAB et de 

d it d’ai  su  les e de e ts d’e t a tio  et les p op i t s d ai a tes de la ousse a t  tudi e. 
Grâce à cette étude, deux paramètres de transport ont été dissociés et extraits : la constante de 

flottation vraie et le coefficient de drainage qui sont ensuite employés pour une étude de 

dimensionnement de colonne de flottation industrielle.    

Mots clés : Flottation, argiles, césium 137, mousses 

After a nuclear accident like Fukushima, the radioactive cesium 137 is transported from the 

atmosphere to the soil by rain water. Clays are mineral species which are naturally present in soils. 

These micrometric minerals (1- 100 µm) are very efficient and selective adsorbents for Cs ions. The 

objective of this PhD thesis is to look at the feasibility of a process called flotation to selectively 

extract these contaminated clay particles and to reduce the volume of soil to store. Flotation consists 

in separating minerals according to their surface properties. The most hydrophobic particles are 

collected by air bubbles and are transported up to the froth whereas the hydrophilic particles remain 

in the suspension. Cationic surfactants are employed to selectively adsorb on clays surface and 

increase its hydrophobicity. It was chosen to focus on systems containing illite clay and an 

ammonium bromide cationic surfactant called TTAB. The properties of illite and TTAB suspensions 

were determined (particle size, zeta potential, adsorption isotherm of TTAB, turbidity, rheology). 

Then, foaming ability, stability and drainage properties of these suspensions were looked at by using 

a lab scale instrumented column. It was shown that clay particles have a stabilizing effect on the 

froth. Moreover, selectivity for the smallest clay particle size fraction (3 µm) in foams was observed. 

The 2nd part of the work consisted in performing flotation experiments on illite clay and TTAB 

suspe sio  ith a e  i i  pilot flotatio  olu  i  o ti uous ode. The i flue e of TTAB 
concentration, air flow and illite clay concentration and granulometry on foam drainage properties 

and extraction yields was determined. From this study, two transport parameters were dissociated 

and extracted: the true flotation rate constant and the drainage coefficient. Finally, they were used 

to perform a scale-up study of an industrial flotation unit.  

Key words: Flotation, clays, cesium 137, froths 



 

 
 

 


