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Avant-propos

Introduction générale

L’omniprésence des matériaux granulaires est évidente, tant dans la nature que dans I'industrie
ou dans notre vie quotidienne. Ce type de matériaux englobe toute matiere se présentant sous la
forme d’une assemblée de grains dont 1’échelle de taille s’étend de la dizaine de microns pour les
poudres a plusieurs metres pour les blocs rocheux sur les flancs des montagnes, en passant par
les grains de sable de taille millimétrique. En fonction de leur taille, de leur forme, de leur état
de surface, les interactions entre les grains et le fluide ambiant sont différentes, entrainant une
phénoménologie tres riche.

Les domaines industriels recourant aux matériaux granulaires sont nombreux, aussi bien pour
le transport des matiéres premieres, que pour leur stockage ou leur transformation. Les industries
agro-alimentaire, pharmaceutique ou du batiment sont ainsi de gros consommateurs de matériaux
sous forme de grains. Dans la nature, les structures rocheuses, les dunes et autres lits sédimentaires
sont autant d’exemples de structures naturelles décrites comme des matériaux granulaires. La
compréhension du comportement de ces matériaux présente donc un intérét applicatif certain
mais également fondamental en raison des phénomenes originaux qui résultent de la physique
des grains. En fonction des sollicitations qui lui sont soumises, un matériau granulaire pourra en
effet étre solide, liquide ou gazeux. Les transitions entre ces différents comportements constituent
encore aujourd’hui un champ de recherche actif, tout comme la détermination de lois constitutives
génériques.

La physique déja riche des matériaux granulaires secs prend une dimension supplémentaire
lorsqu’on y ajoute du liquide, que ce soit a travers une humidité ambiante ou par 'incorporation
de celui ci en vue d’effectuer un mélange. Cette problématique des matériaux granulaires humides
connalt un intérét croissant depuis une quinzaine d’années, motivées par d’importants enjeux
applicatifs. Les matériaux de construction, comme les platres, les ciments ou les mortiers requierent
par exemple de mélanger une préparation granulaire initialement seche a un liquide pour obtenir
le matériau final. L’apport de liquide modifie fortement les propriétés des matériaux granulaires
en apportant de la cohésion entre les grains. Cette modification des interactions inter-grains se
traduit par un changement de comportement global du matériau granulaire, qui peut étre un frein
au mélange. L’objectif étant d’aboutir & une préparation homogene, la réalisation d’un mélange
efficace est indispensable pour que le matériau final ait les propriétés désirées.

L’homogénéisation d’un mélange granulaire a partir de deux phases distinctes, les grains secs
d’un coté, le liquide de l'autre, impliquent donc des échanges entre celles-ci. Le travail réalisé
au cours de cette thése vise & comprendre les mécanismes d’échanges mis en ceuvre entre des
hétérogénéités granulaires plus ou moins riches en liquide, lors d’un mélange. Cette problématique
du mélange entre un matériau granulaire et un liquide a été étudiée par une approche expérimentale
consistant & isoler certains phénomeénes dans des expériences modeles pour les comprendre et les
modéliser.
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Plan du manuscrit

Le manuscrit de thése se divise en trois parties : la premiére introduit le contexte scientifique et
les méthodes utilisées dans la these et les deux suivantes sont consacrées aux mécanismes d’échanges
entre un écoulement granulaire initialement sec et liquide, a savoir 'accrétion granulaire puis
I'imprégnation dans les écoulements de grains.

Le chapitre 1 livrera un panorama des connaissances actuelles sur les matériaux granulaires
humides homogenes, les dynamiques de transport de liquide observées dans les empilements de
grains et la dynamique des matériaux granulaires humides. En gardant comme fil conducteur la
problématique du mélange granulaire, nous définirons plusieurs concepts utilisés tout au long de la
theése. Dans un souci de précision ou contextualisation, certains points seront évoqués méme s’ils ne
seront pas repris dans la suite de la thése. A I'issue de ce chapitre, nous définirons la problématique
de these et la stratégie employée pour la traiter. Le chapitre 2 détaillera ensuite les principales
méthodes expérimentales utilisées tout au long de la theése afin de caractériser les grains ou les
empilements granulaires.

La seconde partie de la these sera dédiée au phénomene d’accrétion granulaire. Le chapitre
3 s’intéressera a la dynamique d’accrétion granulaire en régime dilué, permettant d’identifier les
mécanismes de croissance d’un agrégat humide et les dynamiques associées. Les phénomenes phy-
siques a l'origine de la capture des grains seront discutés et 'influence des propriétés cinétiques et
physico-chimiques des grains et du liquide sera également étudié. Dans le chapitre 4, nous examine-
rons une configuration d’accrétion sous écoulement granulaire dense cisaillé permettant de relier la
dynamique d’accrétion aux propriétés d’écoulement des grains et de proposer une loi d’accrétion.
Enfin, le chapitre 5 élargira notre étude en s’intéressant a l’évolution d’un agrégat saturé libre,
dans un écoulement granulaire en tambour tournant.

La troisieme et derniere partie se focalisera sur I'imprégnation dans des matériaux granulaires
en écoulement, et plus précisément a I'impact de la dynamique granulaire sur le transport de liquide.
Le chapitre 6 présentera 1’étude de I'imprégnation dans les jets granulaires denses. Le probleme
sera traité en modélisant dans un premier temps U'interaction du jet avec le liquide comme celui
d’un matériau poreux en translation dans un liquide. Cette modélisation expérimentale permettra
d’étudier la morphologie du front d’imprégnation, caractérisant I’entrainement d’air par le matériau
granulaire, et de le modéliser a la fois théoriquement et numériquement. Les résultats seront ensuite
confrontés a la problématique initiale du jet granulaire entrant dans un liquide.

Les conclusions et les résultats marquants de cette these feront enfin ’objet du chapitre 7 qui
ponctuera ce manuscrit. Les perspectives de ce travail seront également exposées au travers de
plusieurs pistes et sujets d’études, pour certains déja débutés au cours de cette thése, et pour
lesquels des résultats préliminaires seront rapportés.



Chapitre 1

Introduction
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1.5 Problématiquedelathese ... ... ... ... ... 37

Dans ce chapitre, nous donnons un apercu du contexte scientifique dans lequel s’inscrit ce
travail de these. Dans un premier temps, nous évoquons différentes situations de mélange entre un
matériau granulaire et un liquide, tirées a la fois de problématiques industrielles et géophysiques.
Par la suite, nous rappelons les principales propriétés des matériaux granulaires en se focalisant
sur les matériaux homogenes, c’est-a-dire pour lesquels le liquide est uniformément réparti dans
la matrice granulaire. Nous traitons ensuite de la problématique du transport de liquide dans
les matériaux granulaires statiques. Un intérét particulier sera porté aux outils de modélisation
utilisés pour décrire ce type d’écoulement mais également au role joué par les effets capillaires.
Enfin, nous abordons des situations dynamiques mettant en jeu des matériaux granulaires humides
hétérogenes, dont la distribution de liquide n’est plus uniforme spatialement. Ces hétérogénéités
entrainent des différences de répartition du liquide au sein du réseau granulaire, pouvant engendrer
des phénomenes interfaciaux divers en fonction de la quantité de liquide disponible. Cela nous
permet finalement de cibler la problématique de la theése centrée autour de l'interaction entre un
matériau granulaire en écoulement et un liquide.



2 CHAPITRE 1. INTRODUCTION

1.1 Mélange granulaire humide

Quiconque a déja préparé une pate a crépes ou une sauce béchamel a été confronté au probleme
du mélange d’un liquide, en 'occurrence le lait, avec une poudre, ici la farine. Cet exemple, bien
qu’ordinaire, permet de cerner rapidement toutes les problématiques liées a ce type de mélange.
L’objectif est d’obtenir une péate lisse et homogene, le plus rapidement possible et avec le moins
d’efforts. L’apparition de grumeaux, des agrégats de farine encore secs, dispersés dans le lait,
constitue le principal écueil a éviter, en ajoutant progressivement le lait et en mélangeant le tout
énergiquement.

Mais la cuisine est loin d’étre le seul domaine ou des mélanges entre un milieu granulaire et
un liquide sont réalisés. Ces phénomenes d’incorporation de liquide dans des matériaux dispersés
sont primordiaux dans de nombreuses applications industrielles et phénomeénes naturels. On estime
par exemple que 50 % des produits vendus dans le monde utilisent des matériaux sous forme de
grains, faisant des matériaux granulaires le second type de matériau le plus utilisé dans 'industrie
apres l’eau [, 2]. Les principaux domaines d’activité sont I’extraction miniere, le génie civil [3, 1],
I’agroalimentaire [5], I'industrie chimique et pharmaceutique [6] ainsi que I'industrie verriere qui
utilisent des matiéres premiéres ou finales granulaires [7]. Le travail effectué dans cette these est
motivé initialement par des problématiques tirées des procédés de mélanges rencontrés chez Saint-
Gobain pour la fabrication de matériaux de construction. Dans la suite, nous détaillons quelques
procédés comme 'hydratation du platre ou la préparation des mortiers. Puis, dans un second
temps, nous évoquons des phénomenes naturels et environnementaux qui résultent également de
la physique du mélange dans les matériaux granulaires humides.

1.1.1 Applications industrielles

La préparation de nombreux matériaux de construction nécessite de mélanger un matériau
granulaire initialement sec avec du liquide. Cette base séche est trés souvent complexe, tant par la
gamme granulométrique qu’elle couvre (de 10 um & 1 cm) que par les propriétés physico-chimiques
des grains qui la composent. Par ailleurs, la mise en contact de certains grains avec du liquide
peut induire des réactions chimiques, qui modifient encore davantage la cinétique du mélange (en
changeant la température, la viscosité, la tension de surface, etc ... ). La Fig. 1.1 illustre divers
exemples de matériaux, de construction et autres, pouvant étre mélangés avec des liquides.

On peut dégager plusieurs problématiques liées au mélange dans les matériaux de construction.
La premieére concerne le temps et 1’énergie nécessaires pour obtenir un mélange homogene, consé-
quence de la difficulté inhérente de tout mélange. Cette question se pose pour les matériaux d’usage
quotidien, pour lesquels une préparation rapide et facile est essentielle pour I'utilisateur. On peut
notamment citer I’exemple du mortier utilisé, une fois mélangé a 1’eau, comme colle pour la pose
de carrelage. Ce mortier est un mélange de liants hydrauliques (ciments), de charges minérales
inertes (sable et filler) et d’additifs (organiques ou inorganiques). Ces derniers peuvent apporter
des propriétés nouvelles aux matériaux comme de la flexibilité avec du latex, de I'imperméabilité
avec des charges hydrophobes ou de la légereté avec les charges allégeantes (particules expansées ou
poreuses). En ajoutant des granulats a la base ciment /sable ainsi que quelques adjuvants (accéléra-
teur et retardateur de prise par exemple) et de ’eau, on obtient un béton de ciment, aux propriétés
mécaniques bien supérieures, et qui constitue aujourd’hui I'un des matériaux de construction le
plus utilisé dans le monde.

La seconde problématique est d’ordre économique et environnemental afin de réduire la consom-
mation d’eau lors du mélange. Cette problématique est par exemple au coeur de la réflexion sur
les modes de production des plaques de platre, autre matériau primordial aujourd’hui pour la
construction et I'aménagement. En réalité, ce que I'on appelle plaque de platre est une plaque de
gypse. Pour mettre en forme un tel matériau, du gypse, dihydrate de sulfate de calcium CaSQOy.
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Fig. 1.1 Divers exemples de matériaux issus d’un procédé de mélange entre un matériau granu-
laire et un liquide : (a) Poudre de gypse aprés broyage, carriere de Cormeilles-en-Parisis, France.
(b) Granulation humide de poudres en industrie pharmaceutique. (¢) Mélangeur de la ligne de
fabrication de plaques de platre (Placoplatre, Vaujours). (d) Abrasifs agglomérés (Saint-Gobain
Abrasives). (e) Colle a carrelage (Weber). (f) Béton frais en cours d’étalement.
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Fig. 1.2 (a) Glissement de terrain apres des pluies diluviennes aux Philippines, aoiit 2015. (b)
Effondrement d’une falaise & Douvres, Angleterre, mars 2012. Selon les géologues, I'effondrement
aurait été causé par 1’érosion de la falaise par I'eau de pluie s’écoulant dans des fissures.

2H50, est extrait des carrieres, broyé et calciné afin de générer I’hémihydrate de sulfate de cal-
cium CaSQy. 1/2 Hy0, appelé aussi communément platre. Ce dernier étant tres soluble dans 1’eau,
il reprécipite sous forme d’aiguilles de gypse enchevétrées, qui assurent la cohésion du coeur des
plaques. Industriellement, le mélange de la poudre avec 'eau et les additifs est réalisé dans un mé-
langeur a haut taux de cisaillement, en quelques secondes, avant que la suspension ne soit répartie
entre deux feuilles de papier. La phase de mélange est essentielle pour induire une bonne réactivité
du platre afin que I’hydratation puisse s’achever en quelques minutes. Une fois cette hydratation
terminée, les plaques passent dans des sécheurs afin d’évaporer 'excédent d’eau introduit lors du
mélange, pour permettre une bonne fluidité de la suspension. Ce procédé est tres energivore puis-
qu’il nécessite d’introduire plus d’eau que nécessaire pour ’hydratation, eau qui doit étre évaporée
dans un deuxieme temps. On comprend alors bien I'intérét de mieux maitriser la phase de mélange
pour réduire la quantité d’eau nécessaire.

La derniére problématique concerne les mélanges en présence de peu de liquide, pour lesquels
I’homogénéité peut étre particulierement délicate. La mise en forme de certains matériaux com-
posites requiert en effet des étapes de mélanges de grains avec du liquide en petites quantités, qui
doit étre dispersé dans la matrice granulaire. C’est le cas par exemple des abrasifs dit agglomérés,
obtenus en mélangeant des particules abrasives & un liant liquide avant d’étre cuits pour réticuler
les liants qui assurent des jonctions physiques entre les particules. De la méme maniere, les grains
agglomérés, appelés granules, sont produits par granulation humide de poudres en incorporant une
petite quantité de liquide dans un centrifugeur, entrainant I’agglomération des particules. Cette
méthode est beaucoup utilisée dans I'industrie pharmaceutique pour fabriquer des comprimés, en
chimie pour la mise au point de catalyseurs solides ou dans la construction pour produire des
revétements de toit.

L’incorporation de liquide dans les matériaux granulaires constitue donc une étape fondamen-
tale dans de nombreux procédés industriels. Une meilleure maitrise de cette problématique peut
se traduire par des gains de rentabilité et d’efficacité considérables. Nous allons voir maintenant
que cette physique intervient également dans plusieurs phénomenes naturels.

1.1.2 Phénomeénes naturels

Quand on parle de sable humide, on pense souvent aux chiteaux de sable que ’on peut réaliser
sur le bord de la plage. Mais en trop grande quantité, le liquide perd ses propriétés cohésives et
peut déstabiliser le matériau granulaire. La Fig. 1.2 (a) en est une tragique illustration puisqu’il
s’agit d’une photographie prise apres un glissement de terrain détrempé aux Philippines en 2015.
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Le sol s’est completement liquéfié apres que des pluies diluviennes se sont abattues sur la région. La
brutalité et la soudaineté de cet événement révelent le caractere "a seuil" de ce genre de phénomeéne
qui se déclenche & la maniére d’un changement de phase discontinue [%]. Cet exemple souléve toutes
les problématiques liées a 'incorporation de liquide dans des sols granulaires, a savoir l'infiltration
du fluide au sein du sous-sol [9, 10, 11], la déstabilisation du sol humide et la mise en écoulement
du matériau apres déstabilisation [12]. Des travaux de grande ampleur sont actuellement menés
sur ces sujets, d'une importance cruciale pour la prévention des risques naturels pour les vies et
les installations humaines [13].

La génération de vagues ou de tsunamis par I'effondrement d’une falaise dans une mer ou un
lac [voir Fig. 1.2 (b)] est un autre phénomene naturel, résultant de l'interaction d’un matériau
granulaire en écoulement et d’un liquide, qui suscite un intérét particulier des géophysiciens. Bien
que la majorité des tsunamis sont la conséquence d’une activité sismique océanique (dans les océans
Indien et Pacifique notamment), certains tsunamis ont été observées dans des zones ne présentant
pas de risques sismiques. Les géologues se sont en particulier intéressés a un tsunami ayant eu
lieu en 563 dans le lac Geneve a la suite de l'effondrement d’une falaise [14]. De tels événements
sont rares mais constituent une menace réelle pour les zones cétieres toujours plus urbanisées et
plus peuplées. Plusieurs travaux expérimentaux se sont penchés sur la génération de vagues par
Peffondrement d’un matériau granulaire [15, 16, 17] et récemment des modeéles théoriques ont tenté
de décrire le transfert d’énergie entre les grains et le liquide afin de prédire la taille de la vague
[18, 19]. Cependant, la compréhension de l'interaction liquide/grains lors de I'immersion reste mal
comprise, et en particulier la transition entre les grains secs et les grains immergés.

Les matériaux granulaires humides constituent donc un sujet d’étude particulierement intéres-
sant pour les applications industrielles et géophysiques. Dans la suite, nous faisons une revue des
connaissances sur les matériaux granulaires humides homogenes, de 1’échelle du grain a celle de
I’empilement statique ou de ’écoulement.

1.2 Propriétés des matériaux granulaires humides

1.2.1 Colloides, poudres et grains : une histoire d’échelle

On désigne généralement les matériaux granulaires comme une assemblée de particules solides
macroscopiques de taille typiquement supérieure a 100 um. Cette limite de taille est basée sur
les interactions qui prédominent entre les particules. Les particules étant soumises a la gravité, les
forces inter-particules sont comparées au poids de celles-ci. On distingue de fait plusieurs limites de
tailles définissant trois catégories de milieux dispersés : les colloides, les poudres et les grains (Fig.
1.3). Dans la suite, nous proposons un tour d’horizon des différentes forces pouvant s’appliquer et
des échelles auxquelles les grains y sont sensibles.

Les échelles submicroniques (entre 1 nm et 1 um) sont dominées par l'agitation thermique [20].
On se trouve alors dans le monde des colloides ot le mouvement des particules suit une dynamique
brownienne. On peut s’en convaincre en comparant les énergies mises en jeu pour une particule
de rayon r, et de densité p, placée dans le champ de pesanteur a une température de 7' = 300 K.
Dans ce cas, Pénergie thermique vaut Ey, = (3/2)kpT ot kp = 1,38.10723 m? kg s72 K ! est la
constante de Boltzmann. En considérant 1’énergie potentielle associée a un déplacement vertical
de l'ordre de la particule, on peut écrire E, = (87/3) pggrg4. En égalisant ces énergies, on définit
un diametre critique en dessous de laquelle les effets thermiques prédominent :

1/4
kT
= ~ 0,4 1.2.1
Tth < 167Tpgg> 07 pm ( )

pour une particule de verre de densité p, = 2500 kg.m ™3, ce qui correspond bien & la frontiére du
domaine colloidal mentionnée précédemment.
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‘ Colloides ‘ Poudres Matériaux granulaires

1 nm 1 um 100 pm

Fig. 1.3 Classification des matériaux particulaires en fonction de la taille des particules : colloides
(café), poudres (farines) et matériaux granulaires (dune de sable, Colorado, USA).

Les particules micrométriques (entre 1 um et 100 pm) sont appelées poudres. Dans cette gamme
de taille, les interactions de Van der Waals et ’air environnant jouent des roles prépondérants dans
la dynamique des particules. Les forces de Van der Waals sont des interactions attractives d’origine
électrostatique et de faible intensité s’exercant entre les atomes ou les molécules. De par leur origine
atomique, elles sont de courte portée. On peut montrer que la force de Van der Waals entre deux
sphéres macroscopiques de rayon 4, placées dans le vide, et dont les surfaces sont séparées d'une
distance s s’écrit [21] :

Arg
1252’
ou A est la constante de Hamaker. Une valeur typique de la constante de Hamaker entre deux
solides dans le vide est A ~ 10719 J et la distance s sera souvent prise égale & la rugosité & de la
surface. Une estimation raisonnable de la rugosité des billes est 6 = r,/100. On compare donc la
force de Van der Waals au poids de la particule, ce qui conduit au rayon critique :

1/4
1004
= ~5,3 1.2.3
TvdW ( 167rpgg> y O U ( )

Foaw = (1.2.2)

pour une bille de verre de densité p, = 2500 kg m 3. Ceci confirme la simplification communé-
ment admise qui consiste a négliger l'effet des forces de Van der Waals au-dela de la centaine de
micromeétres [8]. Cependant, la limite de 100 pm définissant la frontiére entre poudres et grains ne
provient pas de prise en compte des forces de Van der Waals mais de la volatilité des particules.
Pour I'estimer, il est nécessaire de considérer l'interaction entre le fluide environnant et les parti-
cules. Cette interaction dépend bien entendu du fluide considéré et nous nous focalisons ici sur le
cas de l’air pour les poudres seches. La dynamique des particules dépend du régime d’écoulement
étudié. Considérons une particule de diametre d, se déplagant a vitesse constante u, dans un fluide
immobile, ici de lair, de densité p = 1 kg.m™> et de viscosité dynamique n = 10~° Pa.s™!. On
définit le nombre de Reynolds particulaire Re, qui compare les effets inertiels aux effets visqueux :
pupdy  Updy

==-P3 _ P73 1.2.4
Rep n v ’ ( )

oll v est la viscosité cinématique du fluide. Pour des vitesses typiques de 0,1 & 10 m.s™!, le nombre
de Reynolds est faible (Re, < 1) et les effets visqueux prédominent entre la particule et le fluide.

En assimilant la particule a une sphere, on peut écrire la force de trainée visqueuse exercée par
s . . , . i B )
'air sur la particule, appelée trainée de Stokes, comme : Fisiores = 3mndgu,. Cette force de trainée
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doit étre comparée au poids de la particule Fy = (7/ 6)d93pgg. L’égalité de ces deux forces conduit
a un diametre en deca duquel la friction visqueuse du fluide environnant devient supérieure au

poids :
2 1/3
dstokes = [18 <pp> gRep‘| . (125)
g

A la limite visqueuse (Rep = 1), ce qui correspond & des vitesses de 1'ordre de 1 m.s~! pour une
bille de verre dans l'air, ce diametre critique vaut alors dgiores =~ 40 um, bien inférieur a la limite
de volatilité observée expérimentalement. Pour retrouver cette taille critique, il est nécessaire de
considérer Deffet collectif des grains dans le couplage avec le fluide et non pas seulement un grain
isolé. Pour ceci, on écrit la force de friction visqueuse comme une force de Darcy exercée sur le
milieu poreux constitué par 'assemblée de grains : Fpgrey ~ (1/ k)updg?’ ou k est la perméabilité
du milieu poreux. Cette perméabilité peut étre estimée par la formule de Carman-Kozeny [22] :

_dy? (1-9)°
k —_— @T’ (1.2.6)

ou ¢ est la compacité du matériau poreux, de I'ordre de 0,6 pour un matériau granulaire non
compacté. En remplacant la force de Stokes par la force de Darcy dans le calcul précédent, on
définit un nouveau diametre critique de volatilité des particules :

1/3
18002 ¢? p
dDarey ™~ — | = ) Re ~ 160 pum 1.2.7
parey [ g (1—¢>3(pg ’ (27)

pour des billes de verre dans l'air dans la limite visqueuse (Re, = 1). On retrouve ainsi la limite
connue de volatilité des poudres de 100 pm au-dessus de laquelle les effets de ’air sont négligeables
par rapport au poids des grains.

Bien au-dessus de la centaine de micrometres, les grains ne sont donc plus soumis qu’a leur
propre poids et interagissent entre eux par contacts frictionnels [1]. Un matériau granulaire sec,
c’est-a-dire avec de 'air comme fluide environnant, est donc dépourvu de cohésion. Néanmoins,
d’autres interactions peuvent s’ajouter aux interactions de contact. En atmosphere seche, les forces
électrostatiques générées par ’arrachement des charges de surface en raison des frottements peuvent
modifier significativement le comportement des grains. Ce phénomene de tribocharging est difficile
a quantifier mais est suffisant pour faire léviter des grains de sable ou des billes de verre de quelques
centaines de micrometres si aucune précaution n’est prise [1, 23]. De méme, 'ajout de liquide, issu
de la condensation de I’humidité ambiante ou apportée sous forme de gouttes, modifie grandement
les propriétés des matériaux granulaires [24]. En raison de sa tension de surface v, le liquide est
associé, au contact des grains, a une énergie interfaciale de I'ordre de 7777“1,2. Cette énergie peut
a nouveau étre comparée a ’énergie potentielle de pesanteur, ce qui permet de définir un rayon
capillaire :

3
8ppg '

(1.2.8)

Tcap =

La tension de surface de la plupart des liquides se situe entre 20 et 60 mN.m~ ! et celle de ’ean
monte & 72 mN.m~!. Le rayon capillaire, pour des billes de verre avec de ’eau, est donc de 1'ordre
de 1 mm . Cette estimation montre que la cohésion capillaire s’étend largement dans le domaine
des matériaux granulaires et que son effet sur des particules submillimétriques peut étre tres grand
devant le poids des particules. Dans la suite, nous abordons en détail les propriétés des matériaux
granulaires humides, soumis a ces effets de cohésion capillaire.
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Fig. 1.4 (a) Schéma d’un pont capillaire entre deux grains lisses. (b) Pont capillaire entre deux
balles de tennis de table (E=M6, 2018).

1.2.2 Cohésion capillaire

Quiconque a déja construit un chateau de sable au bord de la mer a eu ’occasion d’expérimenter
les effets spectaculaires de la cohésion capillaire. En effet, ’'apport d’une faible quantité de liquide
est suffisant pour profondément changer les propriétés mécaniques d’un matériau granulaire. Ce
comportement cohésif résulte de la formation de ponts liquides entre les grains, appelés ponts
capillaires.

Pont capillaire entre deux grains

Considérons le cas le plus simple de deux grains sphériques de rayon r, au contact et reliés entre
eux par un pont capillaire d’épaisseur 21 < 74, de courbure 7 Let de largeur 2ry comme définis
sur la Fig. 1.4(a). On note 0 l’angle de contact du liquide sur les grains. Cet angle caractérise la
qualité du mouillage du liquide sur le solide et peut étre relié a la tension de surface par la loi de
Young-Dupré [25] :

VSV — VSL

cosf) = ——==, 1.2.9
5 (1.2.9)

ol v, Ysv et ysr sont respectivement la tension de surface liquide/gaz, la tension de surface
solide/gaz et la tension de surface solide/liquide. La force attractive exercée par le ménisque peut
se décomposer en une force capillaire de ligne, axiale, exercée le long du périmetre du pont capillaire,
et une force de cohésion capillaire reliée a la dépression capillaire AP a l'intérieur du pont [26, 27] :

Fpont = 2mryysin + 7o’ AP, (1.2.10)

La différence de pression AP est reliée a la courbure locale des ménisques par la loi de Young-
Laplace [25] et donne :

AP =v (i - l) (1.2.11)
] T2

Dans I'hypothese d'un pont d’épaisseur faible devant le rayon des grains (20 < r4), le rayon
de courbure ry est tres petit devant la demi-largeur du pont r9, de sorte que AP ~ ~/ry. Par
conséquent, la force capillaire de ligne devient négligeable par rapport a la force capillaire du
ménisque en dépression : Fpont ~ Frqp = 792 AP. Puis, par de simples arguments géométriques,
on peut écrire que | ~ ricosf et ry? ~ 2lry. La force de cohésion due a la capillarité entre deux
sphéres au contact s’écrit donc :

Feop = 2myry cos b, (1.2.12)



1.2. PROPRIETES DES MATERIAUX GRANULAIRES HUMIDES 9

liquid volume v

(a) (b)
Fig. 1.5 (a) Evolution de la force capillaire entre deux sphéres rugueuses en fonction de la quantité
de liquide. Tirée de [2] et adaptée de [36]. (b) Visualisation par microscopie a fluorescence d’eau

colorée présente dans la rugosité a la surface de grains (W = 2,1 x 10~%) plongés dans du DMSO,
tiré de [37].

qui généralise le résultat proposé par Fisher & Israelachvili [28] pour une sphére et un plan. De
fagon surprenante, dans ce régime de pont capillaire peu épais, la force capillaire ne dépend donc
pas du volume de liquide présent entre les grains au contact.
De nombreux travaux ont été menés pour généraliser I'expression de la force capillaire pour
des sphéres séparées d’une distance 2s et pour des formes de ménisques quelconques [29, 30, 31,
, 26, 33, 34, 35]. La plupart des études théoriques font I’hypotheése de grains monodisperses
reliés entre eux par un pont capillaire de forme toroidale. Les travaux de Willett et al. [34] ont
par ailleurs permis de comparer les données théoriques et numériques a des expériences mesurant
I’évolution de la force capillaire en fonction de la distance 2s entre les grains. La force capillaire
décroit rapidement avec la distance s et peut s’écrire de maniére approchée :
2myry cos b

P 1.2.13
P 141,05 842,65 827 ( )

avec § = s,/1y/V ol V est le volume du pont capillaire. D’autres expressions existent pour décrire
la dépendance de la force capillaire avec 'écartement [26, 28, 31] mais ne seront pas utilisées et
donc pas détaillées ici. Les auteurs ont également démontré que la longueur critique s, d’un pont
capillaire, au-dela de laquelle le pont se rompt, s’écrit :

8o = (1 + Z) (V13 4 0.1 V23, (1.2.14)

ol 8. = s¢/ry et V= V/rg3. En premiere approximation, on peut dire qu'un pont capillaire se
rompt & une distance s, ~ V1/3.

Role de la rugosité

L’expression de la force capillaire détaillée précédemment est établie pour deux spheres par-
faitement lisses reliées par un pont capillaire. En conséquence, son expression est indépendante de
la quantité de liquide, alors méme que les mesures expérimentales montrent une dépendance de
la force capillaire avec la fraction liquide [Fig. 1.5(a)]. Ce paradoxe s’explique par la présence de
rugosités a la surface des grains, de 'ordre de quelques micrometres, qui modifient fortement la
disposition du liquide & l'interface des grains et que nous détaillons ici [Fig. 1.5(b)].
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Halsey & Levine [36] ont identifié trois régimes pour ’expression de la force capillaire entre deux
grains rugueux en fonction du volume de liquide V' contenu dans le pont capillaire, de la hauteur
typique de la rugosité § (typiquement quelques micrometres) et de la longueur de corrélation w
[Fig. 1.5(a)]. Pour de trés petits volumes de liquide V' < §w?, des micro-ponts capillaires se forment
uniquement entre les plus proches aspérités des grains. Dans ce régime, la force capillaire augmente
donc fortement avec le volume de liquide qui se traduit par une multiplication des micro-ponts
liquides. Pour des volumes intermédiaires dw? < V < drg, 'ensemble des micro-ponts fusionnent
pour former un pont capillaire unique dont la hauteur reste fixée par la taille des rugosités h ~ 9.
Dans ce régime, la force capillaire augmente toujours avec le volume mais la dépendance est plus
faible. Enfin, pour des volumes de liquide plus importants V' > 527“9, la hauteur du pont capillaire
ne dépend plus de la rugosité mais du rayon des grains r, en conservant le volume. L’expression
établie précédemment pour des particules lisses redevient donc valable dans ce régime. Pour un
grain de 300 um de diametre présentant une rugosité de 5 um, le volume critique de nucléation
d’un pont inter-grains vaut alors 4.10™% mL.

On peut noter que la rugosité des particules va également modifier le comportement de grains
placés dans une atmosphére humide. Le liquide a alors tendance a se condenser dans la rugosité
des grains. On peut ainsi montrer que la condensation capillaire s’opere lorsque la distance entre
les rugosités devient de l'ordre de 2(ysv — vs1.)/AP, ot AP = nskpTIn(Psqi/P,) est la différence
de pression entre I’atmosphere et le ménisque, ny est la densité moléculaire du liquide, P, est
la pression de vapeur saturante et P, est la pression partielle de vapeur. En utilisant la loi de
Young-Dupré, on détermine ainsi le rayon de nucléation des gouttes de condensation, appelé rayon
de Kelvin, permettant la formation de micro-ponts capillaires [38] :

v
N kgTn(Pet/P,)’

rK = (1.2.15)
Cette condensation capillaire peut étre modélisée comme un processus thermiquement activé, in-
duisant un vieillissement lent des propriétés de contact inter-grains [24]

L’apport de liquide engendre donc la formation de ponts capillaires qui exerce une force a
I’échelle du grain, indépendante de la quantité de liquide au-dela d’un volume limite lié a la
rugosité des grains. L’expression de la force capillaire exercée par le pont permet de déterminer une
échelle de force typique appliquée aux grains mouillés dans des situations dynamiques. Néanmoins,
I’échelle du grain seul ne suffit pas a décrire le comportement d’un matériau granulaire humide, qui
est constitué d’'une myriade de grains interagissant les uns avec les autres dans une organisation
structurelle que nous allons décrire dans la suite.

1.2.3 Structure d’'un matériau granulaire humide

On s’intéresse a présent a la répartition du liquide dans un empilement granulaire humide. Ce
sujet a fait I'objet de nombreux travaux pour la plupart évoqués dans la revue de Herminghaus [¢]
et a profité d’importantes avancées durant les derniéres décennies, grace notamment a I’émergence
de nouvelles techniques d’imagerie comme la microscopie par fluorescence [37, 39, 10] ou la tomo-
graphie par rayons X [11, 42]. Nous détaillons les différentes morphologies prises par le liquide en
fonction de la quantité présente dans I'empilement ainsi que les conséquences sur les propriétés
cohésives a ’échelle de ’empilement.

Etats de saturation

La répartition du liquide dans un matériau granulaire humide statique et homogene dépend
fortement de la quantité de liquide injectée dans I’empilement, que ’on caractérise par la fraction
volumique de liquide W (liquid content en anglais). Ce parameétre est défini par le rapport du
volume de liquide et du volume total de I’empilement W = V};,/Vr. On parle aussi parfois de taux
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Fig. 1.6 Représentation schématique de la répartition du liquide au sein d’un matériau granulaire
humide en fonction du rapport W = Vj;,/Vr, adaptée de [27].

de saturation, défini comme le volume de liquide par rapport au volume disponible entre les grains
S = Viig/Vpores- Les deux parametres sont reliés par la relation :

W = (1-¢)S, (1.2.16)

ou ¢ est la compacité de I’empilement. On distingue généralement quatre états de saturation en
fonction de W [27] :

- Etat pendulaire : le liquide se distribue au niveau des contacts entre grains et forment un
réseau de ponts capillaires qui assurent la cohésion dans le matériau granulaire humide.

- Etat funiculaire : les ponts capillaires relient plusieurs grains entre eux. Certains pores sont
complétement saturés tandis que d’autres contiennent encore de lair.

- Etat capillaire : I'empilement granulaire est complétement saturé mais reste cohésif en raison
de la dépression capillaire appliquée par les ménisques liquides a l'interface liquide/air.

- Etat suspension : les grains sont complétement immergés dans un excés de liquide. Les particules
sont mobiles les unes par rapport aux autres, les contacts sont lubrifiés et le milieu n’est plus cohésif.

Une schématisation de ces différents régimes est proposée sur la Fig. 1.6, inspirée de la revue de
Mitarai & Nori [27]. La technique de microscopie par fluorescence appliquée au matériau granulaire
humide permet de visualiser le liquide au sein de 'empilement pour différentes quantités de liquide
W. Des images de microscopie, issues de Mgller & Bonn [10], sont présentées sur la Fig. 1.7(a). La
méthode consiste & remplacer 'air interstitiel par un second fluide iso-indice permettant d’adapter
I'indice de réfraction du milieu ambiant a celui des billes de verre et ainsi de visualiser les ponts
liquides dans lesquels un colorant fluorescent a été ajouté. Plus récemment, des images ont été
réalisés par tomographie par rayons X, permettant de reconstruire la structure tri-dimensionnelle
d’un matériau granulaire humide en jouant sur le contraste d’absorption des rayons X entre les
phases liquide, solide et gazeuse. Cette technique, utilisée & plusieurs reprises au cours de la these,
est expliquée plus en détail dans le chapitre 2. La reconstruction 3D offre de multiples possibilités
d’analyses des ponts capillaires en terme de volume et de morphologie comme effectué par Scheel
et al. [11] et Badetti et al. [13] dont sont tirées les images et graphiques de la Fig.1.7(b-d). Ces
travaux permettent notamment de mieux définir les valeurs de transition entre les différents états
en quantifiant la disparition de ponts capillaires uniques liant deux grains (état capillaire) au
profit des clusters reliant plusieurs grains (état funiculaire) jusqu’a la percolation du réseau et la
formation d’un cluster unique. Enfin 1’état capillaire est atteint lorsque le volume du plus gros
cluster est égal au volume total de liquide contenu dans ’empilement [Fig.1.7(d)].

L’évolution de la morphologie du liquide en fonction du taux de saturation et de I’état associé
implique que les propriétés cohésives au sein du matériau soient assez différentes. Dans I’état
pendulaire, la cohésion résulte essentiellement des connexions entre grains assurées par les ponts
capillaires. A linverse, dans I'état capillaire, la cohésion provient de la différence de pression entre
lair et le liquide au niveau des ménisques a l'interface liquide/air et qui génére une dépression
capillaire, aussi appelé succion capillaire, révélée par la courbure des ménisques.
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Fig. 1.7 (a) Ponts capillaires entre des billes de verre visualisés par microscopie par fluorescence.
images tirées de Mgller & Bonn [10]. La fraction volumique en liquide W est croissante depuis la
photo en haut & gauche et dans le sens horaire (0,1 %; 0,3 %; 3 %; 6 %). Les ponts capillaires
sont formés d’eau et de fluorescéine dans une huile iso-indice. (b) Coupes horizontales d’une re-
construction 3D d’un empilement de billes de polystyréene humides (d, = 500 um) imagées par
tomographie par rayons X pour des fractions volumiques W de 1,5 %, 3 % et 7,5 % [43]. (¢) Mor-
phologies de ponts capillaires entre deux ou plusieurs grains imagés par tomographie par rayons X
[11]. (d) Evolution du nombre de ponts capillaires par sphéres, du nombre de clusters par sphére
et du volume normalisé du plus gros cluster en fonction de W = Vj;,/Vp [11].
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Réseau de ponts capillaires

La connectivité du réseau de ponts capillaires apparaissant dans I’état pendulaire est essentielle
pour bien décrire les propriétés mécaniques des matériaux granulaires humides. La premiere étude
expérimentale quantitative a été réalisée par Bernal & Mason [11] qui ont étudié la connectivité
dans un empilement de billes monodisperses séches. Ce travail ainsi que d’autres apres lui [29, 15]
suggerent un nombre de contacts moyen par grains Ny de I'ordre de 6 pour un empilement dense.

En présence de liquide, les ponts capillaires se forment et connectent des grains a des distances
plus importantes. Comme évoqué précédemment, la longueur des ponts capillaires augmente avec le
volume jusqu’a une longueur maximale correspondant a la longueur de rupture §. dont I’expression
est donnée par 'Eq. (1.2.14). On peut estimer le nombre moyen de contact par la relation approchée
[39] -

N ~ Ny(¢) + 6 3, (1.2.17)

avec Ny variant entre 5 et 6 en fonction de la compacité ¢. Cette estimation est en bon accord
avec les mesures réalisées par microscopie par fluorescence [39]. Une fois le nombre de ponts connu,
on peut estimer le volume moyen des ponts capillaires en fonction de W dans la limite du régime

pendulaire :
8rW

V= 30N (1.2.18)
avec V =V/ rg et N ~ 6(1+35.). Comme nous I’avons vu dans la section précédente, la rugosité des
grains n’est pas négligeable a faible W puisque le liquide se concentre d’abord dans les rugosités
avant de former un pont capillaire pour un volume suffisant, comme on peut le voir sur la Fig.
1.7(a). On peut ainsi estimer la valeur W critique permettant 1’apparition des ponts liquides en
supposant que le volume maximal de liquide retenu dans la rugosité vaut Vp = 2m(d/ rg)Z, ce qui
conduit & W ~ 3 x 107® en prenant des billes de verre de 375 um de diameétre et de rugosité
d ~ 500 nm comme utilisées par Fournier et al. [39]. Cette valeur est cependant bien plus faible
que la valeur réellement mesurée pour le seuil d’apparition des ponts W ~ 7 x 1074

Formation de clusters et diminution de dépression capillaire

Cette description théorique reste valable tant que les ponts capillaires sont isolés et ne relient
que deux grains entre eux. Si la quantité de liquide dans le matériau granulaire augmente, les ponts
capillaires grossissent jusqu’a fusionner et former des clusters de morphologies diverses (trimeres,
pentameres ou tétraedres). Les formes de ces clusters ont été observées par tomographie par rayons
X [41, 12] mais également prédits a la fois théoriquement et numériquement [16, 17]. La transition
ne dépend que de la taille des pores et est indépendante de la rugosité. La dépression capillaire,
résultant de la différence de pression existant entre le liquide et I’atmospheére de part et d’autre des
ménisques interfaciaux, tend alors a diminuer lors du grossissement des ponts jusqu’a la formation
des clusters. En effet, cette différence de pression peut s’écrire d’apres la loi de Young-Laplace
[25) : 2

gl

AP = R (1.2.19)
avec R, le rayon de courbure moyen du ménisque. Dans le régime pendulaire, le rayon de courbure
des ponts capillaires, déterminé par le volume des ponts, est tres faible et une légére hausse du taux
de saturation induit une forte augmentation du rayon de courbure. Lorsque les ponts fusionnent,
a 'entrée de I’état funiculaire, la courbure des ménisques est déterminée par la taille des pores de
I'empilement granulaire et reste constante : R, ~ 7,. Expérimentalement, on mesure généralement
une dépression capillaire constante de 'ordre de K~v/d, avec K ~ 9 [11] en accord avec les
prédictions théoriques [17]. Ces mesures de dépressions capillaires sont également corroborées par
des mesures macroscopiques de cohésion dans les matériaux granulaires humides [18, 19]. D’autres
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Fig. 1.8 (a) Evolution typique de la dépression capillaire A, avec le taux de saturation .S, entre les
différents états de saturation, inspiré de [27]. (b) Mesure expérimentale de la dépression capillaire
normalisée en fonction de la fraction volumique W, tirée de Scheel et al. [11].

travaux, issus de la mécanique des sols, semblent indiquer une légére diminution de la dépression
capillaire dans le régime funiculaire [27, 50, 51, 52] tout comme certains travaux numériques récents
en 2D [53]. Le mode de préparation, la géométrie et la polydispersité des grains composant le
matériau pourraient étre a l'origine des différentes dépendances observées. Enfin, a mesure que le
taux de saturation augmente, les poches d’air emprisonnées au sein du liquide disparaissent pour
laisser place a un milieu complétement saturé. L’état capillaire est alors atteint et la dépression
capillaire est pilotée par la courbure des ménisques a l'interface liquide/air de I’empilement humide.
L’augmentation du taux de saturation se traduit donc par une nouvelle diminution de la dépression
capillaire en augmentant le rayon de courbure des ménisques jusqu’a atteindre une différence de
pression nulle, synonyme de perte de cohésion et de ’obtention d’une suspension granulaire. La
Fig. 1.8, inspiré de Mitarai & Nori [27], illustre de maniére schématique 1’évolution de la dépression
capillaire dans un matériau granulaire humide en fonction de son taux de saturation S = W/(1—¢).
Ce type d’évolution non linéaire de la dépression capillaire est tres similaire a celle observée sur les
courbes de rétention mesurées en mécanique des sols [50, 51, 52]. On distingue tres clairement les
deux changements de pentes, reflétant les changements de morphologie au niveau des ménisques
associés aux différents états de saturation.

On peut noter que le mécanisme est réversible et le méme raisonnement peut étre effectué en
partant d’un matériau totalement saturé subissant un processus de séchage ou de drainage [27]. Un
décalage est généralement observée, due a ’hystérésis d’angle de contact au niveau des grains. Une
mesure de dépression capillaire maximale supportée par un matériau saturé sous drainage avant
que 'air ne pénetre dans le matériau peut également étre effectuée et donne AP ~ 10v/d, [51],
ce qui est tres proche de la valeur obtenue par Scheel et al. [11] lors de la transition pendulaire-
funiculaire.

La répartition du liquide dans un matériau granulaire humide est donc trés dépendante de la
quantité de liquide injectée. La morphologie des jonctions liquides entre les grains, tout comme
les forces qu’elles imposent sur les grains varient fortement en fonction de I’état de saturation.
Ces notions sont essentielles dans la compréhension de la transition entre un matériau granulaire
sec et un mélange saturé puisque les différents états peuvent étre explorés et coexister lors de
I'incorporation de liquide, comme nous le verrons par la suite. Nous nous focalisons & présent sur
I'impact du liquide sur les propriétés mécaniques du matériau en s’intéressant tout d’abord a la
stabilité mécanique de tels empilements.
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Fig. 1.9 (a) Montage expérimental de tambour tournant permettant de mesurer angle d’ava-
lanche d’un matériau granulaire humide [56]. (b) Evolution de 'angle critique d’avalanche 6. d’un
matériau granulaire humide en fonction de la fraction volumique de liquide W, données adaptées
de [57].

1.2.4 Propriétés mécaniques en statique

Le comportement mécanique des matériaux granulaires dépend fortement des propriétés de
contact a 1’échelle des grains. La nature frictionnelle des contacts apparait de maniere évidente
lorsqu’on verse du sable sur une surface plane. Contrairement a un liquide qui s’étalerait sur la
surface, le sable forme un tas conique. En observant plus en détail I’évolution du tas & mesure que
I’on verse le sable, on constate que des avalanches se produisent sur les pentes du tas. L’avalanche
débute lorsque 'angle du tas atteint ’angle critique d’avalanche 0.. Apres le passage de I'avalanche,
I’angle du tas est plus faible, on parle alors d’angle de repos 6,.. L’analyse classique de ’angle critique
d’avalanche 6, consiste a utiliser le critére de rupture de Mohr-Coulomb [2, 36] pour déterminer le
seuil de stabilité du tas de grains. Dans le cas d’'un matériau granulaire non cohésif, le critére de
rupture phénoménologique est donné en terme de contrainte normale o et de contrainte tangentielle
T

T > po, (1.2.20)

ou p est le coefficient de friction interne de matériau, lié a ses propriétés de surface. La stabilité
mécanique du tas n’est dans ce cas assuré que par la friction entre les grains qui composent
I’empilement, et le critere de déstabilisation est le méme que celui d’un patin posé sur une surface
rugueuse inclinée d’un angle 6. [55]. Dans le cas d’un tas de grains soumis a son propre poids,
on peut exprimer les contraintes normales et tangentielles en fonction de I’épaisseur de la couche
de grains h : 0 = ¢pgghcosl. et T = Pppgyghsinb,., avec p, la densité des grains. L’angle critique
d’avalanche peut ainsi étre relié au coefficient de friction interne du matériau, dans la limite de
grande épaisseur :

tan e = — = p. (1.2.21)
o

En présence de liquide, la stabilité mécanique de I’empilement granulaire est fortement modifiée.
Cette problématique a amené de nombreuses équipes a étudier 'effet de la cohésion capillaire sur
I’angle critique d’avalanche 6. d’un matériau granulaire au moyen d’expériences de tas granulaire
ou de tambour tournant [37, 24, 57, 58, 59]. Dans chacun des cas, les auteurs observent une
augmentation de ’angle d’avalanche en présence de liquide par rapport au cas sec, imputée a
la cohésion générée par le liquide, comme l'illustre la Fig. 1.9 tirée de [57]. Cette cohésion peut
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étre modélisée par une contrainte normale cohésive o, [30]. Cette contrainte traduit le fait que le
matériau peut résister & une contrainte normale en traction o < .. Le critere de Mohr-Coulomb
énoncé précédemment est donc modifié pour donner [30] :

T > p(o+oe). (1.2.22)

Ce critere, appelé critere de rupture de Mohr-Coulomb cohésif, se traduit en terme d’angle de
stabilité d’un empilement granulaire par :

g
tanfo=p |1+ —— |, 1.2.23
. a < - $ppgh cos ec> ( )

ou h correspond a la hauteur de couche de grains.

Dans le cas du régime pendulaire, on peut estimer la valeur de la contrainte cohésive en la
reliant aux forces capillaires développées par les ponts liquides reliant les grains entre eux. Le
modele de Rumpf [60] permet une estimation de la cohésion par une méthode de champ moyen
pour un milieu granulaire homogene et isotrope composé de grains monodisperses de diametre d,
en négligeant les effets de distribution de ponts capillaires dans le matériau [3, 11]. La contrainte
cohésive du matériau est alors estimée comme une force moyenne exercée par les ponts par unité

de surface :
3Z

Oc = d)ngQFmp, (1.2.24)
ou Z est le nombre moyen de ponts par particule et Fr,, = 27yr4 cos 0 est la force capillaire exercée
par un pont entre deux grains. Cette contrainte cohésive peut étre mesurée expérimentalement
grace a une cellule de cisaillement [(1] permettant de déterminer la contrainte tangentielle critique
de rupture en fonction de la contrainte normale imposée. A Détat sec, cette contrainte augmente
linéairement avec la contrainte normale avec une pente p mais dans le cas humide, du fait de
la cohésion capillaire, il existe un seuil de plasticité a contrainte normale nulle 7. = ¢ = po.
ou c est appelée la cohésion du matériau. La mesure de cette cohésion est illustrée sur la Fig.
1.10(a) ainsi que son évolution avec la fraction volumique de liquide W sur la Fig. 1.10(b), toutes
deux tirées de Richefeu et al. [61]. On voit sur ces données expérimentales que la cohésion croit
avec la quantité de liquide avant de saturer a une cohésion c¢,,. Dans le modele de Rumpf, la
contrainte cohésive ne dépend de la quantité de liquide que par le nombre de ponts capillaires Z.
Les simulations numériques ont montré que ce nombre variait peu avec la fraction liquide, ce qui
explique 'apparition du plateau de cohésion.

La stabilité mécanique d’'un matériau granulaire humide peut donc étre bien décrite par une
contrainte cohésive o. reliée aux forces capillaires Fi,, exercées entre les grains. Cette approche
reste cependant cantonnée aux matériaux statiques et ne tient pas compte des aspects dynamiques
a I’échelle des grains et des ponts liquides. Ces propriétés d’écoulement sont pourtant essentielles
pour comprendre le mélange granulaire. Dans la suite, nous abordons les propriétés rhéologiques
des matériaux granulaires humides apres leur mise en mouvement au-dela du seuil de stabilité
en les replacant dans le contexte plus large de la rhéologie des matériaux granulaires, allant du
matériau sec a la suspension.

1.2.5 Rhéologie des écoulements granulaires humides

Ces vingt derniéres années, la rhéologie des matériaux granulaires au sens large a suscité un
grand intérét de la communauté scientifique de par la multitude de motivations industrielles et
géophysiques. Historiquement, ce sont les suspensions granulaires qui ont connu les avancées les
plus anciennes depuis la relation d’Einstein décrivant la viscosité des suspensions diluées jusqu’aux
aux modeles semi-empiriques de suspensions denses [62, 63, (4]. Ce formalisme relie la contrainte
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Fig. 1.10 (a) Seuil de plasticité au cisaillement d’un mélange de sable de 200 um de diameétre
avec différentes quantités d’eau. (b) Evolution de la cohésion ¢ avec la fraction volumique. Données
adaptées de [61].

totale de cisaillement 7 au taux de cisaillement 7§ grace a une viscosité effective 7.r; dépendante
de la densité en particules : 7 = ncs¢(¢)7. La description des écoulements granulaires secs est plus
récente, avec I’émergence il y a dix ans d’une rhéologie locale frictionnelle (1) [65, 66, 67, 68].
Dans ce formalisme, la contrainte tangentielle 7 est reliée a la contrainte normale P par les lois
de friction et de dilatance 7 = u(I)P et ¢ = ¢(I) ou u(I) et ¢p(I) sont des lois caractéristiques du
matériau et dépendantes d’un nombre adimensionné I, appelé nombre d’inertie [66, 67] :

Ydg
VP/pg

Différentes lois de frictions empiriques p(I) ont été proposées dans la littérature, parfois difficile
a discriminer [09], permettant de décrire différentes gammes de nombres d’inertie I mais la plus
pertinente est & ce jour celle proposée par Jop et al. [68]. La rhéologie frictionnelle peut également
étre traduite sous la forme d’une rhéologie viscoplastique en reliant la contrainte de cisaillement
7 au taux de cisaillement 4 : 7 = n.sr(I)¥ avec ners = pu(I)P/|¥|. Contrairement aux fluides
newtoniens ou non-newtoniens classiques, la contrainte tangentielle présente ici une dépendance
explicite avec la contrainte normale P. Récemment, Boyer et al. [70] ont étendu le formalisme
développé pour les matériaux secs aux suspensions au moyen d’expériences de rhéométrie a pression
de confinement imposée. Dans ce cas, le nombre adimensionné pertinent est le nombre d’inertie
visqueux tenant compte du fluide interstitiel [71] :

I= (1.2.25)

I, = 1. (1.2.26)

En considérant une contribution frictionnelle due a ’aspect granulaire de la suspension et une
contribution hydrodynamique due au fluide interstitiel, les auteurs sont parvenus a décrire le
comportement des suspensions granulaires denses au moyen de lois constitutives 7 = u(I,)P et

¢ = ¢(Iv)‘
Propriétés rhéologiques et taux de saturation

Entre ces deux cas extrémes, parfaitement sec et complétement immergé, la rhéologie des
matériaux granulaires insaturés reste un vaste domaine tres peu exploré. Ceci s’explique par la
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Fig. 1.11 Evolution du module élastique de cisaillement G’ normalisé en fonction de la fraction
volumique de liquide W, données tirées de [10]. Pour cette gamme de faibles déformations, le
module de cisaillement résulte de 'attraction capillaire du liquide et de la déformation élastique
des grains, a l'origine de I’adimensionnement proposé.

complexité des interactions entre grains que nous avons décrites et par leurs dépendances avec le
taux de saturation. Ces effets entrainent des changements de comportement rhéologique entre les
régimes pendulaire, funiculaire et capillaire.

Pour de faibles déformations (inférieures & 10~* %), le matériau présente un comportement
élastique, en dessous du seuil de mise en écoulement. Mgller & Bonn [10] ont mesuré la dépendance,
avec le taux de saturation, du module élastique de cisaillement G’ d’un matériau granulaire humide.
Les mesures réalisées par rhéometrie conventionnelle sur des échantillons de différentes saturations
montrent une variation non linéaire du module de cisaillement avec le taux de saturation (Fig.
1.11). L’augmentation de G’ & faible taux de saturation s’explique par la formation progressive de
ponts capillaires, pilotée par la rugosité des grains puis par le diametre des grains. Le nombre de
ponts croit alors rapidement pour atteindre une valeur maximale dans le régime pendulaire [72].
Le module de cisaillement décroit ensuite lorsque les ponts capillaires fusionnent dans le régime
funiculaire. En supposant que la force cohésive agit uniquement entre grains reliés par une interface
liquide/air et n’existe plus dans les clusters liquides, le modeéle théorique de Mitarai & Nakanishi
[73] fournit des résultats similaires.

Pour un cisaillement plus important, la déformation du matériau induit un déplacement irré-
versible des particules les unes par rapport aux autres. La contrainte seuil de mise en écoulement
du matériau est alors franchie. Les mesures rhéométriques dans ce régime nécessitent de prendre
de nombreuses précautions pour éviter les artéfacts dus aux inhomogénéités dans la structure
de 'empilement lors de la déformation du matériau. Des phénomeénes d’avalanches ou d’arches
peuvent notamment apparaitre localement [75], rendant inopérante les mesures macroscopiques
qui supposent une déformation homogene dans le matériau. Fournier et al. [39] ont proposé un
montage expérimental de rhéométrie utilisant une cellule de cisaillement imposée par une diffé-
rence de pression [3, 39]. La contrainte seuil est alors évaluée, en fonction du volume de liquide
injecté dans le matériau granulaire humide, en mesurant ’hystérésis de la différence de pression.
L’évolution de la contrainte seuil est représentée sur la Fig. 1.12(a) [39]. Comme pour le module
élastique, on constate que la contrainte augmente fortement lors de I’entrée dans le régime pendu-
laire, puis diminue dans les régimes funiculaire et capillaire et devient nulle pour une suspension
dense (W > 0,37).

Ces expériences mettent également en évidence 'influence de la vitesse de cisaillement sur la
mise en écoulement du matériau granulaire humide [39]. Contrairement aux matériaux secs pour
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Fig. 1.12 (a) Evolution de la contrainte seuil de plasticité oy au-dela de laquelle le matériau est
mis en écoulement en fonction de la fraction volumique de liquide W. Les régimes pendulaire, funi-
culaire et capillaire sont séparés par les lignes en pointillés noirs. (b) Coupe longitudinal, réalisées
par tomographie par rayons X, de la cellule de cisaillement par différence de pression permettant
de mesurer la contrainte seuil [39]. Les images du bas sont un zoom d’une expérience similaire
permettant de voir la rupture et la formation de ponts capillaires induites par le cisaillement du
matériau granulaire humide. Images tirées de [74].

lesquels le seuil est uniquement frictionnel, les matériaux humides couplent la dynamique & I’échelle
du pont capillaire & la friction des contacts, comme le montre la Fig 1.12(b) illustrant la rupture
et la formation de ponts capillaires sous cisaillement. Ce constat impose de tenir compte du temps
de relaxation des ponts capillaires [24, 72]. La cinétique de formation et de ruptures des ponts
capillaires apparait alors essentielle pour comprendre le comportement rhéologique macroscopique
du matériau.

Dynamique a I’échelle du pont liquide

La compréhension du comportement macroscopique d’un matériau granulaire humide nécessite
de s’intéresser a la dynamique a 1’échelle des grains. Lorsqu’un pont capillaire est étiré, il emma-
gasine de 1’énergie élastique, liée a sa tension de surface, jusqu’a la rupture du pont a une distance
d’étirement s.. Dans le méme temps, la viscosité du liquide engendre une dissipation visqueuse
dans le pont en déformation. On évalue la dissipation capillaire a la rupture en calculant le travail
de la force capillaire F,), exprimée par 'Eq. (1.2.13) [34] jusqu’a la rupture :

AEgq = / " Frapds = 5,5V Vr,2 cos (1.2.27)
0

L’influence de la viscosité a fait 'objet de nombreux travaux motivés par les problématiques de
granulation [76] ou pour étudier les régimes d’interactions & I’échelle de deux grains [20]. La force
visqueuse d’un pont capillaire étiré a une vitesse relative v = ds/d¢ s’écrit [70] :

Flise ~ §7r77'r‘929, (1.2.28)

2 s

qui diverge lorsque s — 0. La divergence a cependant une limite puisque ’échelle de rugosité ¢ doit
étre considérée comme longueur de coupure. En intégrant jusqu’a la rupture du pont, en supposant
une vitesse d’étirement constante, 1’énergie dissipée par la viscosité s’écrit :

Sc
AByise = / Fyiseds = %rgzm) In <%> . (1.2.29)
1)
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On peut comparer I'influence des deux procédés de dissipation en calculant le ratio des deux
énergies précédentes, calculées entre § et s. [3] :

AEvisc 07 86Ca =—3/2 (§C>
~ In(—=
AEcap cosf S o ’

(1.2.30)

avec 3. = s0/rg, 0 = 0/14, V = 33 et en introduisant le nombre capillaire Ca = (vn)/7, comparant
les effets visqueux aux effets capillaires. La dissipation visqueuse prend donc le pas sur la dissipation
capillaire a la rupture lorsque le nombre capillaire (proportionnel & la vitesse) augmente.

Loi constitutive en régime pendulaire homogeéne

Les deux parties précédentes ont mis en lumiére toute la complexité qui entoure la rhéologie des
matériaux granulaires insaturés de par la nature triphasique du systeme et des interactions liquide-
grains qui en découlent et évoluent avec le taux de saturation. Des travaux récents ont néanmoins
tenté d’étendre le formalisme de la rhéologie frictionnelle aux matériaux granulaires humides dans
la limite du régime pendulaire. Ces matériaux cohésifs en écoulement ont été abordés dans un
premier temps grace & des simulations numériques discrétes (DEM - Discrete Elements Methods)
2D [77, 78] ou 3D [79, 80]. Dans le cas des matériaux granulaires humides, la cohésion est assurée
par le réseau de ponts capillaires décrit précédemment. Elle est modélisée dans les simulations
numériques par une loi de contact assurant une force cohésive décroissante pour une distance
inter-grains s comprise entre 0 et s, [79, 80]. La cohésion n’apparait qu’aprés un premier contact
entre les grains et disparait apres rupture du pont, pour une distance supérieure a s.. Récemment,
des expériences de rhéologies couplées a de I'imagerie en tomographie par rayons X ont apporté
un point de comparaison aux résultats expérimentaux [13].

Contrairement aux matériaux secs, les matériaux insaturés ne sont pas uniquement décrits
par le nombre d’inertie I mais requierent I'introduction d’un nouveau nombre sans dimension P*
comparant la force typique induite par la pression P a la force capillaire Fq :

— Pd92

P*
F, cap

(1.2.31)
avec Frq, = mydgcosf la force capillaire maximale entre deux grains définie précédemment. On
peut alors écrire le coefficient de friction et la compacité comme : fi, = (I, P*) et ¢ps = ¢s(I, P*).
Les Fig. 1.13(a)-(b), tirées de Badetti et al. [13], montrent 1’évolution de p,, et ¢s en fonction de
I pour différentes valeurs de P* (P* — oo correspond au cas sec ou la cohésion capillaire est
nulle) pour des données numériques et expérimentales. Les simulations retranscrivent assez bien

les résultats expérimentaux apres calibration sur la rhéologie frictionnelle pour le cas sec [30]. La
loi de friction est obtenue en généralisant le critere de Mohr-Coulomb cohésif :
Cc*(I,P
D) = (1) + UL (1.2.32)
ou C* est la cohésion ¢ = po. normalisée par la force capillaire Fi,,. En reprenant le modele de
Rumpf évoqué dans le cas statique [60], on peut écrire la cohésion adimensionnée C* comme :
cd,> 3 Z*¢
Cr=—"2 == 1.2.33
Py 2" 7 ( )
ou Z est la coordinence des contacts liquides (prise égale a 6,2 par Badetti et al. [13]) et p le

coefficient de friction sec. En combinant les Eq. (1.2.32) et (1.2.33), on en déduit une loi rhéologique
décrivant le coefficient de friction en fonction de la loi de compacité ¢(I, P*) :

Zo(I, P*)] .

e (1.2.34)

pio (I, P*) = pa(I) {1 +
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Fig. 1.13 (a) Schéma du dispositif expérimental de rhéométrie a force normale imposée. (b)
Evolution du coefficient de friction p d’un matériau granulaire humide en fonction du nombre
d’inertie I. (c¢) Evolution de la compacité ¢ d’un matériau granulaire humide en fonction du
nombre d’inertie I. Les symboles représentent les données expérimentales tandis que les lignes
correspondent aux simulations numériques. Données issues de [13].
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Cette loi rhéologique s’accorde assez bien avec les résultats expérimentaux [13], permettant une
description des écoulements granulaires humides dans le régime pendulaire, ce qui suppose des
ponts indépendants les uns des autres. Cependant, des questions subsistent notamment autour du
déplacement du liquide au cours de I’écoulement du matériau, qui est négligé dans cette approche,
et sur 'apparition d’hétérogénéités qui en découle.

Cette section nous a permis de dresser un panorama des connaissances actuelles sur les maté-
riaux granulaires humides homogénes, en partant du grain et des interactions a son échelle pour
aboutir aux propriétés macroscopiques du matériau, a la fois structurelles et mécaniques. Les
concepts introduits ici seront réutilisés tout au long de la these, tant pour décrire I’état de répar-
tition du liquide et sa morphologie au sein de I’empilement que pour appréhender les interactions
entre grains ou entre des phases granulaires aux propriétés différentes. Ce panorama montre éga-
lement que si la compréhension des matériaux granulaires insaturés a considérablement progressé,
de nombreux aspects restent méconnus en particulier lorsque le matériau n’est plus homogene ou
qu’il est soumis & des situations dynamiques. La prise en compte de la dynamique du liquide,
jusqu’alors considéré comme un liant passif réparti entre les grains, devient alors primordiale.

1.3 Transport de liquide dans un matériau granulaire statique

Nous avons jusqu’a présent discuté de l'impact du liquide sur les propriétés d’un matériau
granulaire statique et homogene en fonction de la quantité de liquide injecté. Dans le cadre d’'un
mélange entre les grains et le liquide, il est nécessaire d’identifier les mécanismes permettant le
transfert du liquide au sein du milieu. Dans cette partie, nous nous intéressons au déplacement d’un
fluide dans un empilement granulaire statique. L’empilement se comporte alors comme un milieu
poreux dont les propriétés structurelles résultent des caractéristiques des grains qui le composent.

1.3.1 Transport liquide en milieux poreux

Le mécanisme de transport du liquide au sein de la matrice poreuse dépend fortement de la
quantité de liquide disponible, reliée au taux de saturation. En de¢a d’une saturation critique, le
liquide est prisonnier de la rugosité des particules. Le transport du liquide est alors quasiment nul.
Dans la suite, nous distinguons deux cas : le matériau granulaire insaturé, dans lequel le liquide
apparalt sous forme de ponts capillaires et le matériau granulaire saturé ou la matrice poreuse est
envahie de liquide.

Transport en milieu insaturé

Considérons un matériau granulaire humide insaturé dans le régime pendulaire. Les ponts
capillaires sont disjoints et la majeure partie des pores est occupée par de 'air comme schématisé
sur la Fig. 1.14. Le liquide peut néanmoins se déplacer par phase gazeuse a travers les poches d’air.
Ce processus suit les lois de diffusion et est particulierement efficace a petite échelle, pour des
tailles de pores d, de 'ordre du micron ou des nanopores. Cependant, en raison de la géométrie
du matériau poreux, le coefficient de diffusion est plus faible que dans un espace libre. La loi de
Fick, régissant la diffusion du liquide en phase vapeur s’écrit alors [33] :

j=-BDVC (1.3.1)

avec B = TeS, un préfacteur caractérisant la diffusion au sein du mieux poreux, dépendant de la
tortuosité T, de la porosité ¢ = 1 — ¢ et de la saturation en vapeur. Ce processus de diffusion de
vapeur est d’autant plus efficace que le taux de saturation est élevé puisque les ponts capillaires
créent des relais de diffusion [84, 82].
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Fig. 1.14 Schématisation du transport de liquide dans un empilement granulaire insaturé. Le
liquide peut se déplacer en phase vapeur dans les pores ou en phase liquide grace a la rugosité des
grains. Schéma inspiré par [31, 82].

Par ailleurs, méme si le transport de liquide ne peut se faire a 1’échelle du pores, il existe une
autre échelle plus petite a laquelle un écoulement est possible. En effet, la rugosité des grains offre
une voie de passage pour le liquide qui peut s’écouler le long des particules pour alimenter d’autres
ponts capillaires. Considérons des particules sphériques de rugosité § comme représentées sur la
Fig. 1.14. Un film liquide, d’épaisseur 9, est entrainé par un gradient de pression Vp entre deux
ponts capillaires. En supposant un écoulement de Poiseuille, la vitesse typique du liquide vaut :

52

uz—%

Vp. (1.3.2)
Ces écoulements de rugosité sont a 'origine de fronts précurseurs d’imprégnation, observés dans
les expériences d’imbibition capillaire [25]. Par ailleurs, ces effets de rugosité modifient également
les propriétés de mouillage en abaissant ’angle de contact effectif [36, 87].

Ecoulement dans un milieu poreux saturé

On considére a présent un matériau granulaire statique et complétement saturé d’un liquide
newtonien et incompressible. Le déplacement du fluide se fait ici & ’échelle des pores, de taille
caractéristique d),. Le régime d’écoulement dépend du nombre de Reynolds particulaire Re,. Pour
un écoulement de vitesse u, on définit le nombre de Reynolds associé a I’écoulement dans le milieu
poreux par : B
Re, = pudy

(1.3.3)

avec 1) et p la viscosité et la densité du fluide. Pour de faibles nombres de Reynolds (Re, < 10),
I’écoulement dans la matrice poreuse est décrit par ’équation de Darcy qui relie linéairement la
vitesse moyenne du liquide upgrey au gradient de pression Vp [88] :

k
UDarcy = (1 - (b)up = _H(vp - pg) (134)

avec ¢ la compacité de I'empilement granulaire (et 1 — ¢ la porosité), u, la vitesse moyenne du
liquide dans les pores et k la perméabilité du milieu. La perméabilité dépend de la complexité de
I’empilement granulaire et caractérise la résistance visqueuse que va opposer le milieu poreux au
passage du fluide. Elle est directement reliée a la taille des pores, elle-méme reliée a la taille des
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grains qui composent cet empilement. Ce parameétre structurel est mesurable expérimentalement
(cf. chap. 2) mais peut aussi étre évalué théoriquement. Pour un empilement dense de grains sphé-
riques monodisperses, le modele de Carman-Kozeny permet d’estimer la perméabilité en fonction
du diametre des grains dy et de la compacité ¢ [22, 85] :

= 2
dy_ (1-¢)°
k= 1.3.5
e (135)
ot A est une constante qui peut varier entre 150 et 180 selon les modeles [39, 90, 91]. Cette for-

mule s’avere cependant peu pertinente pour prédire la perméabilité d’un empilement polydisperse
puisque la taille des pores est beaucoup plus petite que la taille moyenne des grains composant le
milieu poreux.

Pour des nombres de Reynolds plus importants (typiquement Re, > 10), la vitesse du fluide
au sein du matériau poreux n’est plus linéaire avec le gradient de pression. Un terme correctif est
nécessaire pour prendre en compte les effets inertiels qui générent une dissipation supplémentaire
a Iéchelle du pores. Cet effet est modélisé par 1’équation de Forchheimer [88, 92 93] :

Vp = _%uDarcy (1 + k?p7ﬂ’uDarcy‘> ’ (136)
ot A est le coefficient de Forchheimer (en m~!), typiquement de I'ordre de grandeur de 1/vk. Le
terme quadratique traduit I'effet des termes convectifs non linéaires de I’équation de Navier-Stokes.
A ces nombres de Reynolds, il n’y a pas encore d’apparition de turbulence dans les pores, mais
méme en régime laminaire, les fortes variations de module et de direction de la vitesse d’'un pore a
lautre rendent l'effet du terme (u.V)u non négligeable [94]. Pour des petits nombres de Reynolds,

kpB

[Uparey| < 1 (1.3.7)

et on retrouve bien I’équation de Darcy (1.3.4) valide & bas nombre de Reynolds. Pour les matériaux
granulaires considérés dans ce travail (d; ~ 200 — 1000 pum) avec de 'eau (p = 1000 g.cm™3 et
n = 1073 Pa.s), la vitesse limite de validité de 1’équation de Darcy varie entre 10 mm.s~! et 50
mm.s~!. Ces faibles valeurs de vitesse incitent & une prudente évaluation du domaine de validité
de la loi de Darcy, au-dela duquel il faudra utiliser I’équation de Forchheimer.

1.3.2 Ascension capillaire dans un empilement granulaire

Tout amateur de café sucré a déja réalisé 'expérience consistant & tremper un morceau de
sucre dans une tasse de café. Le liquide envahit alors le sucre avant que ce dernier ne se désagrege
complétement. Il s’agit d’une expérience d’ascension capillaire a la maniere de celles réalisées au
début du XX™¢ siecle par Washburn [95] dans des capillaires en verre. Pour le cas du sucre, c’est
le réseau poreux qui se comporte comme une multitude de capillaires de géométrie complexe. Le
liquide pénetre dans les pores sous l'effet de la dépression capillaire p. résultant de Ueffet de la
tension de surface et due a la courbure de 'interface liquide/air, pilotée par I’angle de contact 6.

On considére a présent un empilement granulaire composé de grains sphériques de diameétre
dy en contact avec un réservoir de liquide, comme représenté sur la Fig. 1.15. Le liquide envahit
le matériau poreux et forme un front d’imprégnation. Au cours de son passage entre les grains,
I'interface liquide/air change de courbure en fonction de sa position entre les grains. Le rayon
de courbure du ménisque varie donc d’une fraction de rayon de particule (le rayon de pore 7,
vaut typiquement un dixieme du rayon de grain ry [96]) au rayon du grain lui-méme au moment
du contact [97]. La dynamique d’imprégnation étant limitée par la dynamique la plus lente, la
dépression capillaire permettant le déplacement du fluide s’écrit :

_ 4ycost

. 1.3.8
P i (1.3.8)
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Fig. 1.15 (a) Schéma d’'une expérience de montée capillaire dans un matériau granulaire mis
en contact avec un réservoir de liquide. (b) Evolution de la hauteur du front de liquide dans
un matériau granulaire statique mis en contact avec un liquide. Les billes de verre composant
Pempilement ont été préalablement lavées, séchées et activés sous UV/O3 (6 ~ 10°). La courbe
rouge correspond & un ajustement effectué avec 'Eq. (1.3.12). La valeur de hy déduite des données
est cependant plus bien faible que la valeur théorique : heyp = 40 mm < hy = 70 mm (cf. sous-
section 1.3.3) .

La dynamique d’ascension capillaire est modélisée par 1’équation de Darcy, dans laquelle la pression
motrice est la dépression capillaire a laquelle s’oppose le poids du fluide :

-5 = )

A faible hauteur (h < p./pg), la dynamique est dominée par la capillarité. L’Eq. (1.3.9) conduit
a la dynamique en racine carrée du temps :

h@)nd,/n;??%¢)t (1.3.10)

L’imprégnation capillaire est limitée a temps long par la gravité. La dynamique d’ascension sature
alors a une hauteur limite, appelée hauteur de Jurin, définie par :

(1.3.9)

Up

_ 4ycost

hy —
pgdyg

(1.3.11)
La Fig. 1.15(b) présente I’évolution temporelle du front d’imbibition verticale dans un empilement
granulaire constitué de billes de verre sphériques de diametre d, = 300 — 380 um traitées sous

UV /O3 afin de les rendre tres hydrophiles (6 ~ 10°). La solution implicite de la 'Eq. (1.3.9) décrit
la dynamique compléte d’ascension capillaire dans un matériau poreux vertical. Cette dynamique

est communément appelée loi de Lucas-Washburn [95, 98] et s’écrit [99, 100] :
hy hy ) h
t=—-1 - — 1.3.12
V*n(hj—h v (1:3.12)

ou V* = kpg/(1 — ¢)n est la vitesse caractéristique d’imprégnation sous gravité. Cette solution
analytique est tracée en rouge sur la Fig. 1.15(b) et décrit bien la dynamique en racine carrée du
temps a temps court, suivie d’une saturation.
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Bien qu’ancien, le probléme de I'imbibition capillaire reste toujours activement étudié [35, ,

, , , |. Des travaux récents ont notamment porté sur 'imprégnation depuis un pont
source en 2D [106] et en 3D [91], ainsi que sur I'influence de la structuration de I’empilement [97].
L’apport de nouvelles techniques de mesure comme 'imagerie par tomographie par rayons X [107]
ou le suivi du signal RMN du liquide [108] permettent d’explorer cette problématique sous un
nouvel angle.

1.3.3 Piégeage de la ligne de contact

En réalité, I'ascension capillaire dans un milieu poreux est plus complexe que la description
faite par Washburn en transposant le cas du tube capillaire. Delker et al. [99] ont en effet découvert
que la phase d’ascension capillaire, classiquement décrite par la dynamique de Lucas-Washburn
(1.3.12), atteignait une hauteur inférieure a la hauteur de Jurin h; et était suivie par un régime
completement différent et qualifié par les auteurs de régime anormal. Ceci explique la valeur de
hauteur de saturation, issue de l’ajustement des données sur la Fig. 1.15, soit inférieure a h.
On peut par ailleurs observer une ascension lente au-dela de cette hauteur. Différents travaux
expérimentaux [99, | ont permis de mettre en évidence cette transition. Concrétement, en
quelques minutes ou dizaines de minutes, le fluide atteint les 2/3 de sa hauteur maximale h; en
suivant une dynamique de Lucas-Washburn avant de ralentir fortement et de suivre une dynamique
trés lente ’amenant a une hauteur proche de h; en plusieurs jours.

Dans ce second régime, le front se déplace par sauts successifs de la ligne de contact a 1’échelle
du pore [100, |. L’origine physique de ce phénomeéne résulte du piégeage de I'interface a I’échelle
du pore générant des fluctuations au niveau de la ligne triple et de pression capillaire, qui peuvent
étre décrites théoriquement par 1’équation :

dh P p

ou p et pr sont respectivement la pression motrice et la pression seuil a vaincre pour détacher
la ligne de contact. Ce régime stochastique d’imbibition capillaire reste encore aujourd’hui mal
compris car il résulte de nombreux effets. Une variation de mouillabilité des grains ainsi que
la polydispersité de la taille des pores peuvent également amplifier ce processus. Méme si nous
n’étudions pas ce régime a proprement parler dans la these, il est intéressant de le mentionner
et garder en mémoire son existence, en particulier lorsque ’ascension capillaire sera comparée a
d’autres mécanismes de transport comme 'accrétion granulaire que nous évoquerons par la suite.

Lago & Araujo [100] ont proposé une expression analytique de la hauteur de transition, notée
heq, en considérant la géométrie de I’empilement granulaire. En introduisant un angle de raccor-
dement entre le ménisque et les grains, ils déterminent une nouvelle expression de la pression
capillaire moyenne, dont la valeur est plus faible que celle de I’'Eq. (1.3.8). Cette expression traduit
I’idée d’un blocage géométrique du fluide qui ne peut pas accéder verticalement aux couches de
grains supérieures. Pour des grains parfaitement mouillants, 8 = 0°, le calcul prédit :

2,587 2
heg~ =22~ 2, (1.3.14)

Pgdg 3
Ce modele prédit assez bien les mesures expérimentales de he, [100]. Plus récemment, Shikhmurzaev
& Sprittles [109] ont modélisé ’ensemble de la dynamique d’ascension capillaire en traduisant un

angle de contact dynamique présentant une fluctuation aléatoire et un angle seuil fixant la pression a
vaincre pour détacher la ligne de contact. Ce modele reproduit également correctement les résultats
expérimentaux [99, 100].

Dans la suite du manuscrit, nous distinguerons donc plusieurs hauteurs capillaires. La hauteur
de Jurin h; dont l'expression est donnée par 'Eq. (1.3.11) correspond a la hauteur maximale
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Fig. 1.16 Comparaison de I'imprégnation capillaire spontanée dans un tube de faible diametre et
dans un milieu poreux en fonction de 'angle de contact 6 [110]. L’angle de contact seuil permettant
I'imprégnation spontanée d’un matériau poreux est plus faible que celui d’un tube.

atteignable par imbibition capillaire. L’expression de la pression capillaire sous-jacente est associée
a Péchelle du grain [Eq. (1.3.8)] et décrit bien les dynamiques d’imbibition horizontale [97]. On
notera dans la suite hey la hauteur de transition entre le régime d’imbibition capillaire vertical
(dynamique de Washburn) et le régime d’imbibition stochastique. Cette hauteur correspond a la
hauteur de saturation réellement mesurée au cours des expériences [voir Fig. 1.15(b)], plus faible
que hy en raison de la géométrie de ’empilement. Enfin, on peut définir la hauteur hy, comme

b 4y cosf
= pgdy

ou d, est le diametre des pores. Cette hauteur est associée a la pression capillaire maximale attei-
gnable dans le milieu granulaire, c’est-a-dire au niveau de la taille des pores. Expérimentalement,
elle correspond & la hauteur de liquide restant dans un matériau granulaire saturé sous drainage
et vaut typiquement ho, = 10v/(pgdy) [54].

Nous avons jusqu’a présent considéré des écoulements capillaires dans des réseaux de grains
hydrophiles. Or la mouillabilité des grains est un parametre essentiel pour caractériser I'affinité du
matériau avec le liquide auquel on cherche a le mélanger. Dans la suite, nous considérons 'influence
de ’angle de contact liquide-grain sur 'imprégnation capillaire.

, (1.3.15)

1.3.4 Mouillabilité des poudres et des grains

La pression capillaire motrice dans le processus d’imbibition dépend de I’angle de contact entre
le liquide et les grains 6. L’expression (1.3.8) induit que la pression capillaire est nulle pour un
angle de contact égal a 90°, ce qui définit la limite classique de mouillage d’'un matériau. Pour
un angle inférieur a 90°, on parle de matériau hydrophile alors que pour un angle supérieur a
90°, on qualifiera le matériau d’hydrophobe, voire de superhydrophobe pour un angle supérieur
a 120 — 150°. Ainsi, pour 8 < 90°, 'imprégnation capillaire dans un tube de faible diametre est
possible. Pour un matériau granulaire, on observe expérimentalement que ce seuil 8* est plus bas, de
Pordre de 50° [1 10, 111, 112], comme illustrée par la Fig. 1.16 tirée de Raux et al. [110]. Ce paradoxe
s’explique par la géométrie de 'empilement granulaire qui empéche le ménisque d’atteindre les
couches de grains supérieures lorsque 'angle de contact est trop élevé. L’angle critique peut étre
évalué théoriquement par une analyse géométrique en 2D et en 3D [110] :

8
9§D = arccos(x/g — 1) ~ 43° et 9§D = arccos (\/; _ 1) ~ 51° (1316)
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Notons que Lago & Araujo [100] ont également prédit ’existence d’un seuil d’imprégnation spon-
tanée en considérant un empilement selon une maille cubique dans le calcul de la pression capillaire
en fonction de 'angle de contact. Leur calcul prédit une pression capillaire qui s’annule pour une
valeur 0 ~ 66°, légerement supérieure au calcul géométrique précédent. Bien que mouillants, ces
grains requiérent donc une surpression hydrostatique pour forcer 'imprégnation.

1.4 Dynamique des matériaux granulaires humides hétérogénes

Apres s’étre focalisés sur l'influence du liquide sur les propriétés des matériaux granulaires
homogenes, c’est-a-dire dans lequel le liquide est réparti spatialement de maniére uniforme, ainsi
qu’au processus de transport de liquide au sein d’'un empilement granulaire humide, nous nous
intéressons dans cette partie aux matériaux granulaires humides hétérogenes soumis a des sollici-
tations dynamiques. Les hétérogénéités se traduisent par une répartition non uniforme du liquide
avec des zones plus ou moins riches en liquide qui coexistent et peuvent interagir ensemble. Cette
thématique, encore peu étudiée d’un point de vue fondamental, est au coeur de ce travail de these.
Pour 'heure, nous présentons un apercu des différentes approches de cette thématique proposées
dans la littérature. Nous évoquons dans un premier temps une approche mécanique de la cinétique
de mélange permettant une description globale du milieu. Dans un second temps, nous nous focali-
serons sur les interactions locales a 1’échelle du grain pouvant se produire dans un matériau humide
initialement homogeéne soumis a des vibrations. Pour finir, nous décrirons différentes interactions
apparaissant entre des phases hétérogenes, dont la quantité de liquide contenue dans chaque phase
peut étre tres différente.

1.4.1 Cinétique de mélange

L’omniprésence de la problématique du mélange granulaire dans les applications industrielles,
notamment cimentaires et pharmaceutiques, a motivé les recherches visant a comprendre et opti-
miser les procédés de mélanges. Ainsi la littérature scientifique spécifique a ces matériaux regorge
d’études sur la cinétique et les mécanismes d’incorporation, et de mélange, d’un liquide dans un ma-
tériau granulaire. Les systemes applicatifs étudiés sont extrémement difficiles & modéliser puisqu’ils
couplent la complexité intrinseque du matériau cimentaire (polydispersité, morphologie des grains,
réactivité ...) a une situation dynamique de malaxage dans laquelle la quantité et la répartition
du liquide ne cesse d’évoluer. L’objectif de ces travaux est alors essentiellement de dégager des lois
phénoménologiques afin de décrire I’état du mélange, d’y associer une compréhension qualitative
des mécanismes sous-jacents et d’optimiser le procédé.

L’état de mélange d’un matériau granulaire humide peut étre suivi en mesurant 1’évolution de
la puissance consommée par le malaxeur pour mettre en mouvement sa pale mélangeuse [3, 4, ,

, |. Cette méthode fournit des informations rhéologiques sur le milieu puisque le taux de
déformation est assimilable a la vitesse de rotation de la péale et la puissance consommeée est reliée
a la contrainte opposée par le milieu au mouvement de la péle [116]. Couplée a une observation
de I’échantillon, cette technique permet de décrire qualitativement la transition entre les différents
états de malaxage. La Fig. 1.17 reporte des photographies d’un béton ultra haute performance au
cours de son mélange avec de l'eau, tirées de Cazacliu & Roquet [3]. Ce type de béton présente
une distribution de taille trés polydisperse afin de maximiser la compacité de 'empilement final
mais, en contrepartie, est tres difficile a mélanger. L’évolution de la puissance consommée par le
malaxeur ainsi que ses fluctuations sont représentées sur la Fig. 1.18. Ce type de courbe permet de
distinguer les différentes étapes du mélange en fonction de la répartition du liquide. Sa description
emploie des concepts tirés de la littérature consacrée a la granulation humide [76, |, schématisée
sur la Fig. 1.19 et que nous détaillons & présent.

Le mélange commence avant méme l'introduction du liquide. Cette phase de prémélange a
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Fig. 1.17 Evolution de la morphologie du mélange d’un béton ultra haute performance aprés 30

s (a), 90 s (b), 120 s (c), 180 s (d), 360 s (e) et 480 s (f) suivant 'introduction du liquide. Tirées
de [3].
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Fig. 1.18 Evolution de la puissance consommée et de ses fluctuations au cours du mélange d’un

béton ultra haute performance [3].
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Fig. 1.19 Différentes étapes de malaxage en fonction de la quantité d’eau injectée dans le matériau
granulaire. Illustrations adaptées de [119)].

sec s’effectue avec une consommation de puissance constante et peu de fluctuations, reflétant
I'interaction de la pale avec le matériau granulaire [117, ]. La dissipation est alors uniquement
due a la friction entre les grains. L’ajout du liquide engendre une forte augmentation, a la fois de la
puissance consommée et des fluctuations. Le matériau garde encore son aspect sec mais de petits
agrégats font leurs apparitions [Fig. 1.17(a)]. Ces agrégats grossissent & mesure que le mélange
se réalise [Fig. 1.17(b)]. Dans cette premiére phase de mélange, la formation des agrégats résulte
de la nucléation de ponts capillaires entre les grains (1). La cohésion capillaire qu’ils géneérent se
traduit par une augmentation de la consommation de puissance avant de se stabiliser lorsque les
agrégats entrent dans 1’état funiculaire (2). Une nouvelle hausse de la consommation de puissance
est relevée au début de la seconde phase de mélange. Les agrégats, alors saturés et disséminés,
coalescent en créant des ponts liquides les uns avec les autres (3) [Fig. 1.17(c)]. La dissipation
capillaire augmente de nouveau et le matériau prend 'apparence d’'une pate épaisse, dans I’état
capillaire (on parle aussi de "raspberry-like" shape en anglais) [Fig. 1.17(d)]. A Dissue de cette
seconde phase, la consommation de puissance atteint son maximum avant de décroitre lors du
passage en suspension (4). Cette transition correspond au point de fluidité au-dela duquel la
dissipation énergétique est essentiellement liée a la viscosité de la suspension granulaire devenue
homogene [Fig. 1.17(f)].

Cette approche globale du mélange granulaire a l'aide de la mesure de puissance dissipée
permet de décrire phénoménologiquement le mélange et d’optimiser les compositions granulaires
et les méthodes d’incorporation du liquide, en cherchant & minimiser la consommation énergétique
requise pour obtenir un mélange homogene [/, ]. Néanmoins elle ne permet pas d’établir une
description des mécanismes d’interaction a 1’échelle des grains et du liquide. Pour atteindre ce
dessein, il est nécessaire de revenir a des configurations plus simples afin de minimiser les sources
de complexité.

1.4.2 Matériaux granulaires humides sous vibrations

Une maniére assez simple d’introduire de I’énergie dans un systéme consiste a le faire vibrer en le
soumettant a une agitation extérieure. Dans le cas des matériaux granulaires, l'agitation mécanique,
si elle est suffisamment importante, conduit a la fluidisation du systéme et a une mise en mouvement
erratique des grains, un peu a la maniére d’'un mouvement moléculaire dans un liquide [1]. Lorsque
les grains sont secs, la condition de mise en mouvement est déterminée simplement : en considérant
un réservoir rempli de grains soumis & une agitation verticale périodique d’amplitude A cos(wt), ou
w = 27 f est la pulsation de l'oscillation, ’accélération maximale subie par le matériau granulaire
vaut alors Aw?. Si cette accélération est inférieure a la gravité, les grains restent au repos mais
si elle devient supérieure, ils sont mis en lévitation a chaque période, entrainant la fluidisation
du matériau. On définit alors I' = Aw?/g I'accélération normalisée par la gravité et I'. le seuil
de fluidisation. Dans le cas sec, la fluidisation est attendue pour une accélération I' > 1, ce qui
est relativement bien vérifié expérimentalement avec I'c ~ 1,2 [1, ]. En ajoutant & présent du
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Fig. 1.20 (a) Schéma d’une expérience de fluidisation d’'un matériau granulaire par vibration
verticale, en dessous et au-dessus du seuil de fluidisation. (b) Evolution de I'accélération seuil
normalisée I'. en fonction de la quantité de liquide W pour des billes de verre de rayon r, = 380 pm.
Schémas et données issus de [121].

liquide, on s’attend & modifier ce seuil de fluidisation et la dynamique des particules en raison de
la cohésion capillaire.

Seuil de fluidisation

L’influence du liquide sur le seuil de fluidisation d’un matériau granulaire humide a été étudiée
en utilisant un dispositif expérimental d’agitation verticale, représenté schématiquement sur la
Fig. 1.20(a) [3, 11, ]. L’évolution typique du seuil I'; est reportée sur la Fig. 1.20(b) pour des
billes de verre de rayon r, = 280 um avec une quantité d’eau W croissante. L’ajout de liquide
entraine bien une hausse du seuil de fluidisation qui est néanmoins constant et ne dépend pas de
la quantité de liquide W, hormis pour les faibles valeurs de W. Cette indépendance provient du
fait que la force capillaire inter-grains ne dépend pas de la quantité de liquide comme nous 'avons
vu précédemment. Nous détaillons a présent le calcul du seuil de fluidisation afin de mettre en
exergue les ingrédients physiques responsables de ce phénomeéne.

Le seuil théorique de fluidisation peut étre obtenu en comparant la force d’accélération imposée
au matériau granulaire humide a la force d’adhésion capillaire entre les grains et les parois du
récipient. L’ensemble des grains est accéléré par l'agitateur, si bien que la force qui en découle
s’applique sur I’ensemble de I’échantillon de masse totale 27r¢pgR2H , en considérant ici un récipient
cylindrique de rayon R rempli de grains sur une hauteur H. La force appliquée par 'agitateur sur
les grains s’écrit donc

Foee = 2mdp,RPEH(T — 1)g. (1.4.1)

La force capillaire exercée entre les grains et les parois du réservoir est assimilable & la force exercée
par des grains mouillés et frottants contre une paroi plane, avec Fiqp = 4myrgcos @ [28]. La force
capillaire totale Fp correspond a la force d’'un pont capillaire, multipliée par le nombre de grains
n. en contact avec la paroi : n. = ¢, x S, avec S la surface de contact et ¢. la densité surfacique
de contacts. On obtient donc

Fr = Feop X ¢pemR(2Hp + R), (1.4.2)

ou le premier terme correspond a la contribution des parois latérales et le second tient compte
de la contribution du fond. Le coefficient de friction p intervient car les parois latérales agissent
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tangentiellement sur les grains. Le seuil de fluidisation est franchi lorsque Fy.. > Fp, conduisant a

laccélération critique [74] :
3,27~ cos <2,u 1 >
Fe~l+———— [+ =), 1.4.3
‘ regtps \R = H (1.4:3)

en prenant ¢, ~ 0,26/ ng pour un empilement compact aléatoire [74]. Ce seuil théorique prédit bien
les mesures expérimentales ainsi que les dépendances a la tension de surface, la taille des grains et
la hauteur de remplissage du réservoir [121]. La force induite par l'accélération des grains permet
donc leur mise en mouvement en dépassant la force cohésive capillaire, on parle de fluidisation par
force.

Pour une accélération normalisée I' plus élevée, une transition supplémentaire est observée
dans la phase fluidisée. Cette derniére se sépare en deux phases coexistant ensemble, 'une dense,
Pautre diluée telle un gaz [122]. Ce type de transition apparait lorsque 1’énergie cinétique des grains
devient comparable a I’énergie de rupture des ponts liant les grains. On parle alors de fluidisation
par énergie puisque ce sont les énergies capillaire et cinétique qui gouvernent la transition [3].

Ces exemples illustrent 'un des effets du liquide sur la dynamique d’'un matériau granulaire
soumis a une agitation mécanique. En présence de polydispersité ou de deux populations de tailles
de grains distinctes, I’apport de liquide peut également favoriser ou non le mélange des grains en
annihilant la ségrégation [123]. Ce phénomeéne apparait au-dela d’une quantité de liquide critique,
dépendante de la taille des grains, lorsque 1’énergie cinétique des particules n’est plus suffisante pour
rompre les ponts capillaires. Dans ce cas, le liquide agit donc comme un facteur d’homogénéisation
du matériau granulaire humide en maintenant une cohésion entre les grains. Néanmoins, lorsque
la dynamique devient trop violente et que le liquide est en trop grande quantité, ces deux effets
engendrent des hétérogénéités, on parle alors d’agglomération [19].

Agglomération et granulation

On considére des matériaux granulaires humides, initialement homogenes, présentant des quan-
tités de liquide W plus importantes (entre 0,1 et 0,5) et soumis a une accélération tres grande devant
la gravité (Aw?/g > 1). Dans ces nouvelles conditions, le systéme ne se fluidise pas mais forme
spontanément des agglomérats de grains et de liquide, comme représentés sur la Fig. 1.21(a) [19].
Apres quelques minutes, le systéme atteint un état d’équilibre avec des agglomérats présentant une
distribution de taille stationnaire [cf. Fig. 1.21(b)]. La taille moyenne des clusters dépend linéai-
rement du diameétre des grains et augmente avec la quantité de liquide. Les agrégats présentent
donc un nombre constant de grains et leur taille est directement reliée a la cohésion générée par
la quantité de liquide.

La compréhension précise de ce phénomeéne reste encore tres discutée. La granulation, ou ag-
glomération, résulte essentiellement des impacts entre les différents agglomérats qui peuvent a la
fois fusionner ou se fragmenter en fonction de leur composition ou des sollicitations auxquelles ils
sont soumis [70], rendant délicate la prédiction d’une quelconque dynamique de croissance. Par
ailleurs, la proportionnalité de la taille moyenne des agrégats avec le diametre des grains reste
source d’interrogations. Les auteurs font en effet le constat que les raisonnements classiques, consi-
dérant une contrainte cohésive o ~ v/dgy, prédisent une taille D o o  1/dg, contraire aux résultats
expérimentaux [19]. La maitrise de ce procédé, pourtant tres répandu dans I'industrie (high-shear
granulation), reste par conséquent encore tres empirique.

1.4.3 Interactions granulaires hétérogénes

Jusqu’a présent, nous nous sommes attachés a décrire la dynamique dans les matériaux granu-
laires humides initialement homogeénes soumis a des sollicitations. Or les phénomenes d’agglomé-
ration, que nous venons de voir, mettent en lumiére 'importance des hétérogénéités qui peuvent
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Fig. 1.21 (a) Photographies d’agglomérats obtenus avec des billes de verre de diametre d, =
146 pm et une quantité de liquide W = 0,37 pour une vitesse de 0,9 m/s soit I' ~ 18. La barre
d’échelle vaut 1 mm. (b) Distribution normalisée de la taille moyenne D des agglomérats pour
différents diametres de grains d, et différentes valeurs de W. La distribution gaussienne permet de
voir I'asymétrie de la distribution. Données tirées de [19].

apparaitre dans un mélange granulaire et des interactions a 1’échelle de ces hétérogénéités, plus
ou moins riches en liquide. Dans cette partie, nous décrivons les phénomenes pouvant se produire
lors de la rencontre d’un matériau granulaire humide avec un matériau granulaire sec dans des
situations dynamiques. Des échanges de liquide et de grains sont attendus & l'interface entre les
phases, engendrant un changement de morphologie de 'interface. Nous considérons successivement
le cas d’un matériau granulaire contenant peu de liquide puis celui d’'un matériau riche en liquide,
interagissant avec un écoulement granulaire sec.

Matériau granulaire insaturé - Erosion granulaire

Le passage d’un écoulement granulaire sur un matériau granulaire peu saturé en liquide (état
pendulaire) peut engendrer son érosion si la force appliquée par ’écoulement est suffisamment
grande pour rompre les ponts capillaires et emporter le grain, on parle alors d’érosion granulaire. Ce
phénomene intéresse particulierement les géophysiciens qui cherchent a comprendre la morphologie
des formations rocheuses résultant de ce type d’échange granulaire [124, ]. Conceptuellement,
I’érosion granulaire ressemble beaucoup a ’érosion d’un lit de grains par un écoulement de liquide,
décrite par des modeles de transport sédimentaire, trés utile pour la prédiction des transports
fluviaux [120, ]. La principale différence réside ici dans la nature de la contrainte imposée par
Pécoulement sur le matériau humide, qui sous-tend la loi d’érosion [128].

Lefebvre & Jop ont mesuré les taux d’érosion granulaire a 'aide d’expériences modeles en
tambour tournant, illustrée sur la Fig. 1.22(a), en modifiant a la fois la taille des grains, la viscosité
et la tension de surface du liquide [129]. La force moyenne appliquée par ’écoulement peut-étre
estimée en considérant une contrainte de Bagnold, d’origine collisionnelle [130], ou une contrainte
gravitaire. La contrainte de Bagnold s’écrit en fonction du taux de cisaillement ¥ comme 7
pgdy*4?. Le taux de cisaillement en tambour tournant est donné par 4 = (1/2)4/g/d, [65], de sorte
que la contrainte s’écrive 7p o pygd,. La contrainte gravitaire résulte, elle, du frottement de la
couche de grains s’écoulant sur I'agrégat 7, = psghp ou h et u sont respectivement 1’épaisseur de
la couche et le coefficient de friction. En utilisant ces expressions, on trouve que la force moyenne
exercée sur un grain F = 7'71'7’92 est 10 & 100 fois plus faible que la force capillaire exercée par un
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Fig. 1.22 (a) Expérience d’érosion d’un agrégat humide en tambour tournant. L’agrégat est com-
posé de billes de verre et d’huile silicone V100. (b) Evolution temporelle du diamétre d’un agrégat
composé de grains de phonolite et d’eau. Les courbes en trait plein sont des ajustements linéaires
tandis que celles en pointillés sont des ajustements en racine carrée. Figures tirées de [129].

pont sur ce méme grain. Cela signifie que ’érosion granulaire provient des fluctuations de forces
exercées par ’écoulement sur l'agrégat, dont la distribution P(f) suit une loi exponentielle dans
un écoulement cisaillée [131] :

£
P(f) e o, (1.4.4)
avec Iy relié & la force moyenne telle que F = 3F,. Une loi d’érosion peut étre écrite, dans ce
modele stochastique, en considérant que seules les forces f supérieures a la force capillaire Fi.q,
contribuent & I’érosion, & un taux 1/t.ups ol tyyp est le temps de rupture du pont, et avec une
probabilité d’occurrence P(f)df [129] :

T 2F?

B, =L /Oo L ppay, (1.4.5)

B ﬁ Feap trupt(f)

ou le terme a/27 correspond a la portion d’agrégat exposée a I’écoulement. Le temps de rupture
est la somme d'un temps inertiel comparant ’écart au seuil capillaire f — 27yr,cos6 a l'inertie,
dominant & faible viscosité, et un temps visqueux comparant 1’écart au seuil capillaire aux effets
visqueux [129]. En considérant ces deux temps, on obtient une loi d’érosion permettant de prédire
correctement les taux d’érosion constants mesurés expérimentalement [129] ainsi que la morphologie
de l’agrégat soumis & un écoulement érodant [132].

L’érosion granulaire est par conséquent un phénomene stochastique dépendant des fluctuations
de force imposées par I’écoulement granulaire qui peuvent vaincre la cohésion capillaire. Le modele
met également en avant I'importance de I'inertie et de la viscosité qui gouvernent le taux d’érosion
au travers du temps de rupture des ponts capillaires. Cette description tient tant que ’agrégat
est dans un état pendulaire. Pour des quantités de liquide plus importantes (W > 0,2), Pagrégat
commence & croitre en captant des grains avant de s’éroder, on parle alors d’accrétion granulaire

[133].
Matériau granulaire saturé - Tour granulaire

Qu’elles soient artificielles ou naturelles, les sculptures en sable sont sans aucun doute l'un
des exemples les plus parlants et spectaculaires des propriétés des matériaux granulaires humides,
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Fig. 1.23 (a) Tours de sable fagonnées par un vent glacial les érodant, Lac Michigan, USA.
Photographie de Joshua Nowicki. (b) "Drip towers" sur une plage. Sculpture réalisée par Sandcastle
Matt.

comme le rappellent les Fig. 1.23(a)-(b). Dans ce paragraphe, nous discutons des tours granulaires
en mettant 'accent sur les mécanismes responsables de leur construction, qui relevent d’une inter-
action entre un matériau granulaire humide saturé et un matériau granulaire sec. Le cas des "drip
towers" [Fig. 1.23(b)] est particulierement édifiant puisqu’elles sont baties en faisant s’égoutter une
suspension de sable mouillé sur du sable sec. Ces structures ont fait I’'objet d’une étude pour com-
prendre leur dynamique de croissance et leur morphologie en fonction de la fréquence d’émission
des gouttes [134, 135]. Les auteurs ont notamment montré que la croissance des tours résultait
d’une compétition entre le temps de drainage du liquide et la fréquence d’impacts des gouttes, que
nous détaillons ici.

Les tours sont construites en accumulant périodiquement des gouttes, de volume V', de suspen-
sions modeles de billes de verre, émises a un débit @ et & une hauteur H d’un lit de grains secs [cf.
Fig. 1.24]. Le temps entre I’émission de deux gouttes successives T' s’écrit alors T'= V/(QT). En
impactant le substrat sec, la goutte se fige et une partie du liquide qu’elle contient est absorbée
par le substrat. La succession d’impacts de gouttes permet de construire la tour au rythme du
débit d’émission, comme illustré sur la Fig. 1.24(b). La structure interne de la tour, observée par
microtomographie X, révele une saturation compléte de la porosité et une compacité ¢* supérieure
a ¢, la compacité initiale de la suspension. La stabilité mécanique de la tour provient alors de la
dépression capillaire a l'interface liquide-air, dans 1’état capillaire.

Pour des faibles hauteurs, la dynamique de croissance de la tour est linéaire en temps : lors-
qu’une goutte impacte la tour, elle se fige et I’exces de liquide est drainé jusqu’a la base de la tour.
La vitesse de croissance est donc proportionnelle au débit et s’écrit simplement

_0d
=55
avec s la section de la tour. Un changement de dynamique de croissance apparait lorsque le temps
entre deux impacts de gouttes successifs devient plus petit que le temps nécessaire au drainage
du liquide. En modélisant le transport de liquide par une dynamique de Lucas-Washburn [95],
le flux de liquide drainé s’écrit jp = kp./(nh) avec h la hauteur de la tour alors que le flux de

liquide excédentaire s’écrit jr, = vg(¢* — ¢)/¢. L'égalité des deux flux correspond a la hauteur de
transition [Fig. 1.24(c)] [134] :

el (1.4.6)

.1
_Fpeg L (1.4.7)
N va

hy



36 CHAPITRE 1. INTRODUCTION

ozzl 50
40 @] —
o ¥
= 30
E
2520 ob v
a .
101 O.%
ol
0 10 20 30 40 50
TR -1
‘Granular bed i DGJVG (mm)
(a) (b) (c)

Fig. 1.24 (a) Schéma d’une expérience modele de croissance de "drip tower'. (b) Photographie
d’une tour granulaire construite par un goutte-a-goutte d’une suspension granulaire de billes de
verre sur un lit de grains de 10 mm. (c) Evolution de la hauteur de transition h, en fonction
de D/vg, avec D = kp./n traduisant I’équilibre entre le flux de drainage et le flux d’arrivée des
gouttes. Figures tirées de [134].

ou & = ¢/(¢p* — ¢). La dynamique de croissance de la tour résulte donc de l'interaction d’une
suspension dense sur le lit granulaire sec au travers de la compétition entre le temps d’émission
des gouttes et le temps de transport du liquide, qui conditionne par ailleurs la morphologie de la
tour ainsi que sa stabilité [131].

Une autre maniére de construire une tour granulaire consiste a verser du sable sec sur du sable
humide. Si la quantité de liquide contenue dans le substrat humide est suffisamment importante
(funiculaire ou capillaire), une tour émerge dans la direction du jet [136], 14 ot un simple tas
conique se serait formé si le substrat avait été sec. Ce phénomene est un tres bel exemple d’accrétion
granulaire que nous abordons a présent.

La dynamique de croissance et la stabilité mécanique des tours granulaires construites par
accrétion ont été étudiées par Pacheco-Vazquez et al. avec du sable et de I'eau [136]. La Fig. 1.25(a)
présente un schéma du dispositif expérimental ot un jet dilué de sable sec impacte un substrat
granulaire, composé du méme sable mais de différentes hauteurs hg, connecté a un réservoir de
liquide afin de le saturer par montée capillaire. Une série de photographies d’une tour en train de
croitre est présentée sur la Fig. 1.25(b). Si le mécanisme de capture n’est pas encore clairement
identifié, I’évolution temporelle de la hauteur de la tour durant la croissance semble suivre une loi
logarithmique en temps de la forme [130] :

* U()t
) = ) (14 7205 ) (1.4.8)
ou vy est la vitesse initiale de croissance et h*(WW) est une hauteur caractéristique dépendant,
légerement, de W la fraction volumique de liquide, modifiée en changeant la hauteur de grains pré-
imbibés. Cette fonction, completement différente des lois d’imbibition classiques, évoquées dans la
section 1.3, capture de facon plutot robuste la dynamique d’accrétion verticale et indique que la
vitesse de croissance décroit exponentiellement avec la hauteur de la tour :

v(h) = voe M (1.4.9)

Les auteurs traduisent cette dynamique de croissance en terme de probabilité de capture, ou
probabilité de collage, Peqpt(h) proportionnelle au taux de croissance. Une diminution exponentielle
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Fig. 1.25 (a) Schéma du dispositif expérimental de croissance de tour granulaire par un jet de
sable sec sur un substrat de sable humide. (b) Photographies d’une tour granulaire a différents
instants. Figures tirées de [130].

de cette probabilité est attendue afin d’expliquer la dynamique de croissance. Cependant, 1’origine
physique d’une telle diminution reste en discussion. Pacheco-Vazquez et al. ont supposé que le
degré de saturation de I’édifice varie exponentiellement avec la hauteur, ce qui est confirmé par
des mesures de pesées macroscopiques.

Enfin, en comparant la cohésion imposée par la dépression de Laplace a I'interface liquide-air a
la somme du poids de la tour et de la pression appliquée par le jet sur cette derniere, il est possible

de prédire le domaine d’existence des tours granulaires [136]. La hauteur maximale de stabilité
peut également étre estimée dans le régime pendulaire par [137] :
9J(-1/3>GRr®
herit = | ————— | » (1.4.10)
cri ( 16099

ou Ry est le rayon de la tour, J_y/3) ~ 1,8663 est la plus petite racine positive de la fonction
de Bessel d’ordre -1/3 et G = 0, 0547‘9*1/ 3F2/3~1/3 est le module élastique du matériau granulaire
humide et F le module d’Young des grains. Cette formule prédit une hauteur critique de 150
mm, atteinte expérimentalement pour une fraction volumique W = 0,78 [136]. Cette analyse est
cependant discutable car la tour n’est pas en état pendulaire pour une fraction volumique si élevée,
mais plutét dans I’état funiculaire ou capillaire [130].

A travers ces exemples de croissance de tours granulaires et d’érosion d’agrégats, nous avons
vu plusieurs types d’interactions hétérogenes entre une phase granulaire plus ou moins riche en
liquide et une autre qui en est dépourvue. Les mécanismes restent néanmoins mal compris ou
sujets a discussion, notamment en ce qui concerne la capture et le transport de liquide lors de
I’accrétion granulaire ou la compétition avec 1’érosion. Ils sont pourtant fondamentaux pour bien
décrire les différents échanges rencontrés lors du mélange granulaire. A présent, nous exposons la
problématique de la these axée sur la compréhension et la modélisation des différents mécanismes
d’échange entre une phase séche et une phase humide.

1.5 Problématique de la thése

Comme nous 'avons vu précédemment, 'incorporation de liquide dans un matériau granulaire
sec lors d’un mélange modifie fortement les propriétés du matériau et peut engendrer la formation
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Fig. 1.26 Schéma des différents phénomenes d’échanges entre une phase granulaire séche en écou-
lement et une phase granulaire humide.

d’hétérogénéités importantes. Un mélange réussi consiste a lisser ces hétérogénéités afin d’obtenir
une préparation homogene dans laquelle le liquide est uniformément réparti. Les contraintes indus-
trielles imposent par ailleurs que ce mélange soit réalisé le plus rapidement possible, en utilisant des
matériaux parfois difficiles a incorporer au liquide comme des grains hydrophobes ou peu denses.
Au regard de la littérature exposée, il apparait que les situations tres hétérogenes d’une part et
les régimes dynamiques d’autre part, mettant en jeu des écoulements granulaires, demeurent des
domaines peu explorés alors méme qu’ils sont fortement présents dans les applications.

Dans cette thése, nous nous attachons a décrire les différents mécanismes pilotant les interac-
tions existant dans un mélange hétérogene de grains et de liquide. Cette configuration est modélisée
par la mise en écoulement d’un matériau granulaire sec, frictionnel mais non-cohésif, sur un maté-
riau granulaire humide et cohésif. A I'interface entre ces deux phases, des phénomeénes d’échange de
grains et de liquide sont possibles, comme schématisés sur la Fig. 1.26. La nature de ces échanges
dépend grandement de la quantité de liquide présente dans la phase humide (voir Fig. 1.27). Pour
de faibles quantités de liquide, dans le régime pendulaire, la phase seche vient arracher des grains
présents & l'interface de la phase humide, on parle d’érosion granulaire [133] évoquée dans la sec-
tion 1.4.3. Pour des quantités de liquide plus importantes, lorsque la phase humide est dans I’état
capillaire, le liquide est présent en quantité suffisante pour capturer d’autres grains a 'interface
sec-humide. On parle alors d’accrétion granulaire. Ce phénomene reste encore peu étudié [133, 130]
et fait 'objet d’une bonne partie de cette thése. Notre démarche a consisté a isoler les mécanismes
contribuant & la dynamique du phénomene, & 'aide d’expériences modéles, afin de les comprendre
et de les modéliser. L’influence des différents parametres, a la fois cinétiques et physico-chimiques,
ont également fait I'objet d’une investigation approfondie. Enfin, pour des quantités de liquide tres
importantes, typiquement lorsque le liquide est en exces par rapport aux grains, la phase humide
n’est plus capable de retenir le liquide qui se repend dans I’écoulement granulaire sec, on peut
alors parler d’imprégnation dynamique. Cette configuration correspond par exemple a 'incorpo-
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Fig. 1.27 Récapitulatif des différentes interactions entre un matériau granulaire humide et un
écoulement granulaire sec en fonction de la quantité de liquide disponible. L’image illustrant 1’éro-
sion correspond a I’érosion d’un tas humide par un écoulement dense, tirée de [132]. Celle illustrant
Paccrétion, tirée de [133], est une expérience d’écoulement granulaire sec sur un tas saturé. En-
fin, 'image illustrant 'imprégnation correspond & une expérience de pénétration d’un écoulement
granulaire dense, sur un plan incliné confiné, dans un réservoir de liquide.

ration d’un jet granulaire dans un réservoir de liquide, caractérisée par une phase d’imprégnation
du jet. Le transfert de liquide peut étre la conséquence d’effets capillaire ou hydrostatique et est
déterminant pour la qualité et '’homogénéité du mélange final. Ce probleme a été traité dans cette
these, a la fois expérimentalement, numériquement et théoriquement, a partir d’une analogie avec
les matériaux poreux en translation dans un liquide. L’objectif est de quantifier 'impact de la
vitesse d’immersion sur la morphologie des fronts d’imprégnation et les conséquences sur I’empor-
tement d’air. Cette situation pose plus généralement la problématique de I'impact du mouvement
granulaire sur la dynamique d’imbibition. Cette question a été étudiée de fagon préliminaire au
moyen d’expériences d’imbibition dans un matériau granulaire vibré, dans le but de comprendre
Ieffet des vibrations sur la dynamique d’ascension du liquide pour optimiser la mouillabilité d’un
matériau granulaire. Ce dernier point sera évoqué dans les perspectives de ce travail de these.
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Ce chapitre vise a décrire les propriétés des matériaux granulaires utilisés ainsi que différentes
méthodes de caractérisation des grains et des liquides et les méthodes d’imagerie utilisées tout au
long de ces travaux de these. Les montages expérimentaux spécifiques a I’étude d’un phénomene
seront présentés au fil de la these dans les chapitres qui leur sont consacrés.

Les différents types de grains utilisés ont permis de faire varier la taille, la densité, la mouilla-
bilité et la sphéricité des particules. Dans un premier temps, nous caractériserons ces propriétés
qui modifient fortement les interactions entre les grains et le liquide et entre les grains eux-mémes.
Par ailleurs, comme nous ’avons vu dans le chapitre précédent, un empilement granulaire statique
se comporte vis-a-vis d’un fluide comme un matériau poreux. Les propriétés du matériau poreux
équivalent sont intimement liées aux propriétés individuelles des grains. Dans un second temps,
nous nous attacherons a quantifier ces parametres tels que la porosité et la perméabilité de 'em-
pilement. Enfin, dans une troisiéme partie, nous aborderons les méthodes d’imagerie utilisées et
en particulier la microtomographie par rayons X qui permet de sonder la structure interne des
matériaux granulaires humides et d’en distinguer les différentes phases.

2.1 Propriétés des grains

2.1.1 Matériaux granulaires

Les matériaux granulaires utilisés dans ce travail sont pour la plupart des grains modeles, c’est-
a-dire des billes parfaitement sphériques, qui suppriment I'influence de la forme des grains. Il est

41
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Fig. 2.1 Photographies des grains prise a la loupe binoculaire. (a) Billes de verre (d, = 300 —
380 um. (b) Grains de sable de Roncevaux tamisés (d; = 60 — 300 um).

important de noter que la quasi-totalité des descriptions théoriques sur les propriétés rhéologiques
des matériaux granulaires ne s’appliquent qu’a ce type de matériaux modeles [135].

La plupart des expériences ont été effectuées avec des microbilles de verre, fournies par Mar-
teau & Lemarié [Fig. 2.1(a)]. Elles sont obtenues par sphérification de particules de verre broyées
qui, en étant emportées par un flux de gaz chauds, fondent partiellement et prennent une forme
sphérique. Les grains produits ont une forme réguliere mais sont tres polydisperses, nécessitant de
les tamiser avant de les utiliser. En effet, la polydispersité induit des phénomenes de ségrégation
qui peuvent perturber les écoulements granulaires cisaillés [139, 140, 141]. De plus, I'intensité des
effets capillaires dépend fortement de la taille des grains! et peut induire des hétérogénéités de
comportement dans les mélanges liquide-grains polydisperses.

Afin de modifier la densité des grains, des microbilles de polystyrene ont également été utilisées.
Elles sont produites par la société Microbeads grace a un procédé de polymérisation en émulsion
qui permet, en jouant sur le temps de polymérisation, de produire des particules de différentes
tailles [112]. Ce procédé fournit des grains de distributions de tailles trés monodisperses dont les
propriétés de mouillage varient en fonction des agents stabilisants employés pour la fabrication.

Enfin, des matériaux "réels" ont également été utilisés pour se rapprocher davantage des ma-
tériaux rencontrés dans 'industrie ou dans la nature et comparer leur comportement a celui des
matériaux modeles. Nous prenons ici du sable de Roncevaux, issu des carrieres de Roncevaux et
traditionnellement utilisé pour la fusion du verre [Fig. 2.1(b)]. Il est bien plus anguleux qu’un sable
de plage et présente une granulométrie plus fine.

Néanmoins, il faut souligner que tous ces matériaux se distinguent de matériaux cimentaires
ou géophysiques par leur absence de réactivité. La réactivité dans les empilements granulaires est
un probléme trés complexe qui peut se traduire par une variation de volume des grains, entrainant
une réorganisation géométrique [113, 144], ou par la création de liaisons inter-grains. Ces aspects
ne seront pas abordés dans la these qui se concentrera sur les interactions entre des grains inertes
et un liquide non réactif avec les grains.

Les propriétés des différents lots de grains utilisés au cours de la theése sont répertoriés dans
le tableau 2.1. Les méthodes de mesure de la distribution de taille de grains et d’angle de contact
avec l’eau sont détaillées dans la suite de cette section.

2.1.2 Granulométrie

Avant d’étre utilisés pour des expériences, les grains sont lavés avec ’eau et du savon puis rincés
abondamment a l’eau puis a ’eau distillée afin d’éliminer les poussieres et les restes de tensio-

1. Le poids d’un grain s’écrit (7/6)pg gdg3 alors que la force capillaire entre deux grains s’écrit 2wdgy7y cos 6, si bien
que les effets capillaires sont plus efficaces pour les petits grains : Feqp/P ~ 1/dg>
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Matériau granulaire p (gem™3) | dy (um) | dy (um) | 6 (°)
300-380 340 2745

billes de verre 2,45 400-460 435 33+5
510-620 570 2845

billes de verre activées 2,45 300-380 340 545
billes de verre usées 2,45 300-380 340 50+5
800-1300 1050 4545

billes de verre peintes 2,45 140-320 260 76+5
280-420 350 7245

sable de Roncevaux 2,6 60-300 140 < 55

220-420 290

billes de polystyrene 1,05 250 250 4015
500 500 11045

Table 2.1 Propriétés des matériaux granulaires utilisés durant la these.
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Fig. 2.2 (a) Exemple du traitement d’images réalisé pour déterminer la distribution de taille
de grains. Un seuillage de type Otsu est appliqué pour binariser 'image et faire apparaitre les
grains (fonctions Threshold puis Fill holes, 1 — 2). Un algorithme de Watershed est ensuite
utilisé pour séparer les grains en contact les uns des autres sans modifier substantiellement leur
aire (2 — 2). Enfin les grains sont segmentés avec la fonction Analyze particles qui évalue, entre
autres, l'aire et les diametres min/max des grains (3 — 4). (b) Distribution des diamétres moyens
(dmean = (dmin+dmaz)/2) d'un lot de billes de verre tamisées (300-380 pwm). L’ajustement gaussien
(en rouge) permet d’évaluer un diamétre moyen dy = 340 pm.
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actifs. Les grains sont ensuite tamisés dans une colonne de tamis, installée sur une table vibrante,
pour réduire la gamme granulométrique. Une fois tamisés, la distribution de taille des grains est
déterminée par une analyse optique. Plusieurs échantillons de grains sont prélevés et déposés sur
un ruban adhésif au travers d’un tamis de grande taille de maille afin de disposer les grains selon
un quadrillage. Les échantillons sont installés sur un panneau lumineux et photographiés portion
par portion a 'aide d’une caméra CCD équipée d’un objectif de microscope. Un grand nombre
d’images doivent étre réalisées afin de disposer d’une bonne représentation statistique. Les images
sont ensuite traitées avec le logiciel ImageJ en suivant le protocole décrit sur la Fig. 2.2(a). Une
distribution de taille typique est présentée sur la Fig. 2.2(b) pour les billes de verre de diametre
300-380 pm.

2.1.3 Angle de contact

L’angle de contact entre un grain et un liquide est mesuré en plagant une bille a une interface
liquide-air. Les deux méthodes présentées ici ne sont valables que dans I'hypothese ou la gravité
est négligeable devant les effets capillaires, c’est-a-dire pour r, < k™1, ot k! est la longueur
capillaire définie par
. (2.1.1)
Py

Les longueurs capillaires de quelques liquides usuels sont présentés dans le tableau 2.2.

¥ (mNm ) [ p(gem™3) [ £7! (mm)
eau 72 1,0 2,72
glycérol 63 1,26 2,26
éthanol 29 0,79 1,70

Table 2.2 Longueur capillaire de quelques liquides usuels.

Mesure en cuve parallélépipédique

Un grain unique est placé a la surface d’'un bain du liquide considéré. Le grain est piégé
a l'interface par les effets capillaires et présente un angle 6 avec I'interface liquide. Cet angle est
déterminé en mesurant la profondeur d’enfoncement é du centre de la bille par rapport a 'interface
air/liquide telle que § = ry cos @ comme illustré sur la Fig. 2.3. Le liquide doit étre préparé dans un
réservoir parallélépipédique, comme une cuve de spectrophotomeétre, pour limiter les distorsions
optiques dues aux courbures des ménisques aux parois. Il est préférable d’utiliser une cuve faite
d’un matériau peu mouillant afin de limiter la remontée du liquide aux parois. Les photos sont
prises a ’aide d’un appareil photo Nikon D7100 équipé d’un objectif de focale 105 mm Macro ou de
focale variable 80-200 mm Macro. D’autres objectifs de type loupe binoculaire peuvent également
étre utilisés pour avoir de meilleurs grandissements et résoudre de plus petits grains [110)].

Cette méthode est particulierement bien adaptée pour mesurer de faibles angles de contact
(0 < 30°) car la partie de la bille immergée est tres bien imagée. Néanmoins, elle nécessite de
piéger le grain a proximité de la paroi de la cuve pour éviter les distorsions optiques dues a I'eau,
ce qui peut entrainer des perturbations a cause du ménisque raccordant l'interface a la paroi.

Mesure sur une goutte pendante

Cette méthode consiste a créer une goutte pendante du liquide considéré a la surface de laquelle
un grain est placé afin de mesurer son angle de contact. La goutte est générée a l’aide d’une
seringue équipée d’une aiguille de diametre 1 mm. A ’aide d’une pointe, d’une petite spatule ou
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Fig. 2.3 Photographie d’une bille de verre de 335 um de diametre a l'interface air-eau. L’angle
de contact vaut ici § = 27°.

d’une aiguille de diameétre inférieur a celui du grain, un grain est placé a l'interface liquide-air de
la goutte. Le grain se déplace en bas de la goutte et se stabilise comme on le voit sur la Fig. 2.4.
Les photos sont prises a ’aide d’un appareil photo Nikon D7100 équipé d’un objectif de focale 105
mm Macro ou de focale variable 80-200 mm Macro puis traitées a l'aide du logiciel ImageJ. La
surface de la goutte et celle de la particule sont ajustées par des cercles permettant de déterminer
proprement le point de contact ainsi que les tangentes. L’angle est ensuite déterminé a 'aide de
I’outil de mesure d’angle d’imageJ.

Contrairement a la précédente, cette méthode ne nécessite pas de piéger la particule & proximité
d’une paroi et permet de générer une interface liquide-air bien nette. Néanmoins, cette méthode est
peu performante pour mesurer de faibles angles de contact (0 < 30°) en raison du fort enfoncement
de la particule dans la goutte qui la rend difficile & discerner et a ajuster. Elle est plutot utilisée
pour des grains présentant un grand angle de contact comme le polystyréne [145].

Ces méthodes permettent de déterminer ’angle d’avancée, qui est & priori ’angle pertinent dans
les problemes d’imprégnation. Une éventuelle hystérésis de I’angle de contact ne peut cependant
pas étre mesurée.

2.2 Caractérisation d’un empilement granulaire

Un liquide s’écoule dans un empilement granulaire comme dans un matériau poreux, pourvu
que I’écoulement ne modifie pas la structure de I’empilement. Comme nous ’avons vu dans 'in-
troduction, les écoulements en milieux poreux peuvent étre décrits, a bas nombre de Reynolds,
par I'équation de Darcy. Cette équation relie linéairement la vitesse du fluide dans les pores au

\‘/

Fig. 2.4 (& gauche) Photographie d’une goutte pendante d’eau a la surface de laquelle est piégée
une bille de verre recouverte d’une couche de peinture. (a droite) Agrandissement de l'interface
eau-air-bille. L’angle de contact vaut ici 6 = 72°.



46 CHAPITRE 2. METHODES ET TECHNIQUES DE CARACTERISATION

gradient de pression a I’échelle de 'empilement : (1 — ¢)u, = (k/n)Vp. Le pré-facteur dépend a
fois de la viscosité du fluide et des propriétés structurelles de ’empilement, a savoir la compacité
¢ et la perméabilité k. Ces parametres pour différents lots de grains sont résumés dans le tableau
2.3 et les méthodes de mesure sont détaillées ci-apres.

Matériau granulaire dy (mm) | dy (pm) ® k (10719 m?)
300-380 340 0,59 0,8
billes de verre 400-460 435 0,61 1,0
800-1300 1050 0,62 11,6
billes de verre peintes 140-320 260 0,60 9,9
280-420 350 0,61 1,1

Table 2.3 Propriétés des matériaux poreux constitués par les grains de différentes granulométries.

2.2.1 Compacité

La compacité ¢ et la porosité e sont reliées par ’expression € = 1 —¢. Ces parametres physiques
sont évalués expérimentalement en mesurant le volume V,; occupé par une masse M, de grains.
Connaissant la densité du matériau pg, la porosité s’écrit :

M,
—1—0=1-[2Z 2.2.1
£ ) <pgvg> (2.2.1)

La Fig. 2.5(a) montre ’évolution de la masse de grains en fonction du volume occupé par les grains,
qui permet de déduire la compacité ¢ et donc la porosité . Cette mesure dépend fortement du
mode de préparation de ’empilement, qu’il soit sec ou immergé . Il est en effet bien connu qu’en
tapotant un matériau granulaire, en le vibrant ou en le cisaillant de maniere cyclique, ce dernier
se compacte [140, , , , , ]. La Fig. 2.5(b) illustre cet effet en présentant ’évolution
de la porosité d’un empilement granulaire en fonction du nombre d’impacts. Dans la suite de la
these, toutes les expériences d’'imprégnation dans des matériaux granulaires seront réalisées sur des
empilements préalablement compactés en suivant ce protocole afin d’améliorer la reproductibilité
des expériences en controlant la porosité.

2.2.2 Perméabilité

La perméabilité de 'empilement granulaire est mesurée expérimentalement a ’aide d’un tube
en U, fabriqué a partir d’un tube en L en verre au bout duquel est disposé un tamis poreux [134].
Ce tube en L est relié a un autre tube droit en plastique pour obtenir le tube en U. Le tube en
verre est rempli avec les grains étudiés qui sont ensuite compactés pour atteindre la compacité
maximale. Une photographie du montage est présentée sur la Fig. 2.6(a). Le matériau granulaire
est saturé avec de l'eau et les deux branches du tube sont remplies jusqu’a des niveaux 21 et 2o
différents tel que zo > z1. L’évolution du niveau d’eau, de part et d’autre du tube, est enregistrée a
laide d’une caméra standard (Nikon D7100 équipé d’un objectif a focale 35 mm) & une fréquence
de 30 im/s. La différence de hauteur Az = 23 — z; est reportée sur la Fig. 2.6(b) en fonction du
temps pour trois lots de billes de verre de différentes granulométrie et décroit exponentiellement
avec un temps caractéristique 7, relié a la perméabilité de I’empilement. En effet, en utilisant la loi
de Darcy, on peut écrire la vitesse macroscopique du fluide en dehors du milieu poreux comme :

dz1 . d22

UDarcy = —EVp avec UDarcy = *H = E (222)
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Fig. 2.5 (a) Relation linéaire entre la masse des grains et le volume occupé par ces derniers pour
des billes de verre de diametre 400-460 pm. La pente est égale & ¢p, et permet de remonter a
la porosité de 'empilement, ici € = 0,39 et ¢ = 0,61. (b) Compaction d’un matériau granulaire
soumis & une série de chocs. Une compacité constante est atteinte aprés une quinzaine d’impacts
délivrés au réservoir contenant les grains.
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Fig. 2.6 (a) Photographie du dispositif en U rempli de grains et de liquide, utilisé pour déterminer
la perméabilité du matériau. (b) Diminution exponentielle de la différence de hauteur Az entre les
niveaux de liquide de part et d’autre du tube en fonction du temps pour différents lots de grains.
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Le gradient de pression est imposé par la différence de pression hydrostatique résultant de la
différence de hauteur Az. Cela conduit & une équation différentielle décrivant 1’évolution temporelle

de Az :
dAz  2kpg

=——"=Az 2.2.3
" P (2.2.3)
ou L est la longueur du milieu poreux traversée par le fluide. Cette équation prédit une décroissance
exponentielle de la différence de hauteur Az = Azgexp(—t/7), avec un temps caractéristique 7

qui s’écrit :

nL
T=—.
2kpg
La mesure de ce temps permet ainsi de remonter a la perméabilité, mesurée pour différents lots de
grains et dont les valeurs sont résumées dans le Tab. 2.3.

(2.2.4)

2.3 Microtomographie par rayons X

La microtomographie par rayons X est un outil performant pour I’étude de la structure des
matériaux complexes [152]. Cette technique d’imagerie radiographique, non-destructive, permet de
reconstruire la structure 3D interne d’un matériau avec une résolution spatiale proche du micro-
metre. Son usage a notamment permis d’importantes avancées dans I’étude des fractures dans les
matériaux [153], celles des poudres, mousses et autres matériaux poreux en utilisant l'imagerie tri-
dimensionnelle pour caractériser la forme des particules ou la porosité, mais également en biologie
pour I’étude de matériaux fibreux comme le papier ou le bois. Des méthodes in situ permettent
également un suivi en temps réel d’'un matériau réactif comme le mélange granulaire vitrifiable
utilisé lors de la fusion du verre [7].

La tomographie par rayons X est donc une technique pertinente pour 1’étude des matériaux
granulaires humides, a la fois multiphasiques et hétérogenes. Cette partie présente les principes
mathématiques sur lesquels s’appuient la tomographie ainsi que le fonctionnement du tomographe
de laboratoire utilisé au cours de la these. Enfin, les traitements numériques utilisés pour exploiter
les données seront évoqués dans un dernier temps.

2.3.1 Eléments théoriques de tomographie en faisceau paralléle

La tomographie par rayons X consiste a reconstruire coupe par coupe l'objet analysé a partir
de radiographies obtenues sous différents angles. Les principes mathématiques brievement décrits
ici sont détaillés dans les ouvrages de Kak & Slaney [151] et Grangeat [155].

En traversant 'objet, un rayon X est partiellement diffusé par effet Compton et absorbé par
effet photoélectrique. En notant s le chemin optique dans le matériau, I'intensité du rayon en sortie
de I’échantillon I est atténuée par rapport a l'intensité incidente Iy. La loi de Beer-Lambert relie
le rapport des intensités au coefficient d’atténuation linéique du matériau p :

IIO — exp (_/s“(s)ds> , (2.3.1)

en supposant un matériau non diffractant illuminé par une source monochromatique parallele.
L’objectif de la tomographie par rayons X est donc de déterminer une cartographie du coefficient
d’atténuation pu(x,y) de 'objet dans le plan z, y normal & 'axe de rotation. Si les différents maté-
riaux composant I'objet atténuent différemment les rayons X, il sera possible de les distinguer en
transmission. Des matériaux peu denses comme le plastique ou le carbone atténuent peu les rayons
X et apparaissent lumineux en transmission alors que les matériaux denses comme les métaux at-
ténuent fortement les rayons X et apparaissent plus sombres. Il est également possible de jouer sur
les énergies d’absorption de certains éléments comme 1’iode, utilisé comme agent de contraste dans
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Fig. 2.7 (a) Ilustration du modele d’atténuation des rayons X utilisé pour la reconstruction
tomographique. Dans le plan (z,y) (normal a I’axe de rotation), 'objet imagé est représenté par sa
fonction spatiale d’atténuation des rayons X, u(z,y). Pour chaque angle 6, un profil d’atténuation
Py(t) est projeté sur 'axe t. L’intensité est ensuite représentée pour chaque angle 6 en fonction de ¢
par une ligne en niveau de gris, ce qui constitue un sinogramme comme montré en (b). L’intensité
d’une des lignes est tracée en insert. Illustrations tirées de [152].

nos expériences. Une expérience de tomographie consiste a enregistrer une série de radiographies
de l'objet sur une plage angulaire de 0 a 360°. Une radiographie complete P de 'objet, prise a un
angle # avec un décalage t par rapport au centre s’écrit comme une projection de I'atténuation :

+00 +o00
Py(t) = / / p(z,y) 0(t —xcosf —ysind) dady, (2.3.2)

=—00 =—00

ou § est 'impulsion de Dirac. Cette projection est la transformée de Radon de I'atténuation.

Une fois les projections angulaires réalisées, comme illustrées sur la Fig. 2.7, un sinogramme
est obtenu, ol chaque ligne correspond & une projection angulaire en niveau de gris. A partir de
ces projections, il est possible de reconstruire la fonction spatiale p(x,y) de absorbance par un
algorithme de rétroprojection filtrée. Cet algorithme est utilisé aussi bien par les tomographes
de laboratoire que par les expériences sur synchrotron. Il s’appuie a la fois sur la transformée
de Fourier rapide (FFT) pour passer de l'espace réel (z,y) a l'espace de Fourier (u,v) et sur la
transformée de Radon inverse. En effectuant un changement de repere par rotation d’angle 6, on
écrit :

+oo +oo
Py(t) = / / w(x,y) 6(t — xcos® — ysinf) dzedy (2.3.3)
r=—00 Jy=—00
+oo
= / p(tcos@ — ssin @, tsin @ + scosf) ds. (2.3.4)

La transformée de Fourier de cette fonction, dans les coordonnées polaires (w, ) est donc

+oo
Py(w) = // w(tcosf — ssin 6, tsinf + scosf) dsdt (2.3.5)
—00

+oo ) .
:// 'u(zv’y)e—2z7rw(33cosﬁ+ysm0) dzdy (2.3.6)

= fi(w cos @, wsin 0) (2.3.7)
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En effectuant un grand nombre de projection de 'objet, on peut ainsi construire un échan-
tillonnage de sa transformée de Fourier. On reconstruit ensuite I'objet en prenant la transformée
de Fourier inverse qui fait apparaitre un filtre linéaire passe-haut en coordonnées polaires :

2w p+oo . :
w(z,y) = / / fi(w, @)X (@cosO+ysind) 4y qypdg, (2.3.8)
0 —oo

Cette équation correspond a la transformée inverse de Radon et montre que pour chaque angle 6, la
contribution est filtrée linéairement par le terme w. Les projections sont propagées sur toute I'image
dans la direction ou elles avaient été projetées, d’ou le nom de "reconstruction par rétroprojection
filtrée" utilisée pour ’algorithme.

2.3.2 Microtomographie de laboratoire

Les expériences de tomographie sont réalisées sur le microtomographe de laboratoire installé
a Saint-Gobain Recherche. Les rayons X sont générés par un tube a rayons X a fenétre latérale.
Ce dispositif est constitué d’un canon vertical a électrons bombardant en un point une plaque de
tungstene inclinée a 45°. Les rayons X résultent du rayonnement de freinage (Bremsstrahlung) et
des émissions caractéristiques de la fluorescence du tungsténe et éclairent ’échantillon & travers
une fenétre en béryllium. Le faisceau produit est fortement polychromatique et non cohérent. En
réglant indépendamment la tension d’accélération des électrons (jusqu’a 150 kV) et le courant du
canon (jusqu'a 500 pm), il est possible de modifier I’étendue du spectre d’émission (jusqu’a 150
keV) et l'intensité du faisceau.

Contrairement a la tomographie synchrotron effectuée avec un faisceau paralléle et monochro-
matique, la source du tomographe de laboratoire est polychromatique et ponctuelle, ce qui génere
des artéfacts et limite les performances de cette méthode. Le polychromatisme induit un artéfact
de durcissement du faisceau, appelé beam hardening. Au cours de la traversée des rayons X dans
I’échantillon, les composantes de basse énergie sont plus absorbées que les composantes de haute
énergie. Le spectre du faisceau évolue donc vers les hautes énergies, ce qui fausse la reconstruction
du coefficient d’atténuation décrite par la loi de Beer-Lambert (2.3.1). Des filtres polynomiaux
peuvent étre appliqués lors de la reconstruction pour corriger ces artéfacts. Des filtres de cuivre
ou d’aluminium peuvent également étre placés derriere la fenétre de béryllium pour absorber les
rayons X de faible énergie. La forme conique du faisceau induit également des artéfacts de cone
beam qui entrainent un flou sur les extrémités inférieure et supérieure de ’échantillon. En effet,
I’échantillon est en rotation au sein d’un faisceau divergeant si bien que les extrémités de 1’échan-
tillon sortent du champ d’exposition pendant la rotation. Enfin, I'effet de pénombre résultant de
la non-ponctualité de la source limite la résolution spatiale de 'image.

En pratique, la résolution de la microtomographie de laboratoire est de 4 um et exige des
temps d’exposition de 0,5 a 1 s par projection. En fonction de I'intensité de la source, des temps
plus longs peuvent étre nécessaires et un moyennage sur plusieurs images est également effectué.
La reconstruction de I’échantillon nécessite aussi un grand nombre de projections espacées de
fagon réguliere en angle, entre 0 et 360°. Un nombre de 1440 images est typiquement requis pour
une bonne reconstruction d’un objet occupant tout le champ d’exposition?. Une expérience de
tomographie prend donc entre 20 min et 1h afin d’acquérir ’ensemble des projections nécessaires a
la reconstruction, ce qui rend impossible la réalisation d’expériences in situ, réservées aux dispositifs
synchrotron présentant des temps d’exposition bien plus faibles.

2. Il est possible de réduire le nombre de projections nécessaires si I’échantillon n’occupe qu’une portion latérale
du champ d’exposition.
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2.3.3 Traitement des images

Au cours de ce travail de thése, la tomographie par rayons X a été utilisée comme un outil
permettant de sonder l'intérieur des matériaux granulaires humides afin de mieux comprendre
comment se répartit le liquide. Cet outil a été particulierement pertinent pour comprendre les
processus d’accrétion ou le liquide migre au sein des agrégats et ou la structure granulaire peut
évoluer en interagissant avec 1’écoulement. Cependant, les traitements réalisés sur les données
tomographiques restent classiques et ont surtout servi a déterminer 1’état de saturation ou la
compacité d'un matériau granulaire humide. Pour ce faire, il est nécessaire d’avoir un bon contraste
entre les différentes phases solide, liquide et gazeuse. La séparation du liquide et les grains d’un c6té
et de l'air de 'autre est aisée puisque ’air n’absorbe pas les rayons X. Un seuillage de type Otsu
permet de réaliser cette premiere séparation. La séparation des phases liquide et grains nécessite
par contre d’augmenter le contraste d’absorption. Pour le cas d’un mélange billes de verre/eau ou
sable/eau qui sont les mélanges les plus étudiés dans ce travail, on peut remplacer ’eau par une
solution aqueuse d’iodure de zinc Znls concentrée a 0,5 mg/mL pour rendre la phase liquide plus
absorbante  [11]. L’ajout de cet agent de contraste n’est cependant pas sans conséquence puisqu’il
augmente la densité du fluide (p = 1,5 g.cm™3) ainsi que 'angle de contact (# > 55°) empéchant
I'imprégnation spontanée des billes de verre.

La Fig. 2.8 illustre la problématique de la segmentation des différentes phases d’'un mélange
billes de verre/solution aqueuse de Znl,. Les Fig. 2.8(a)-(b) montrent une coupe transverse d’un
matériau granulaire humide dans un tube en plastique avant et apres segmentation. La Fig. 2.8(c)
représente I’histogramme des niveaux de gris de la Fig. 2.8(a) : le premier pic correspond a lair,
le second au grains et la dérive a haut niveau de gris correspond au liquide. Les fleches S1 et
S2 correspondent aux seuillages Otsu respectivement de tout ’histogramme et de I'histogramme
réduit a la partie supérieure a S1. Ces seuillages permettent une bonne segmentation des trois
phases dont les fractions respectives sont représentées sur la Fig. 2.8(d) sur toute 1’épaisseur de
I’échantillon.

3. L’iode absorbe fortement les rayons X par effet photoélectrique en raison de son numéro atomique assez élevé
7 = 53. L’iodure de zinc présente I’avantage d’étre facilement soluble dans I’eau en grande quantité avec une solubilité
de 4,5 gmL ™!
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Fig. 2.8 (a) Coupe transverse d’'un matériau granulaire humide imagé par microtomographie X.
Le liquide est dopé avec de I'iodure de zinc pour améliorer le contraste entre les grains et le liquide.
(b) Segmentation des différentes phases par seuillage Otsu. (c) Histogramme des niveaux de gris de
I'image originale. Les fleches correspondent aux seuils utilisés pour la segmentation. (d) Evolution
de la fraction volumique de chaque phase air-liquide-grains contenu dans le cylindre matérialisé
par le cercle rouge pointillé.
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Dynamique et mécanismes d’accrétion gra-
nulaire sous un jet dilué
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Dans ce chapitre, nous nous intéressons au processus d’accrétion correspondant & la capture
de grains secs en mouvement par un matériau granulaire humide. Nous nous focalisons dans un
premier temps sur le phénomene de capture et sur la dynamique associée a ce processus au moyen
d’expériences modeles consistant a faire impacter un jet granulaire sec, dilué et homogene, sur
un matériau granulaire humide saturé. Ce chapitre est divisé en quatre parties traitant dans un
premier temps d’expériences d’accrétion horizontale pour s’affranchir des effets de gravité puis
d’accrétion verticale. Le dispositif expérimental sera présenté dans la section 3.1, ol nous nous
intéresserons a la phénoménologie de 'accrétion granulaire et a la structure de 'agrégat ainsi
formé. Dans la section 3.2, nous étudierons plus en détail le mécanisme pilotant la capture des
grains secs afin de modéliser un taux de capture, appelé probabilité de capture, permettant d’aborder
quantitativement la dynamique de croissance de ’agrégat dans la section 3.3. Enfin, dans la section
3.4, nous utiliserons les résultats obtenus grace aux expériences a I’horizontale afin d’apporter un
regard et une compréhension nouvelle au probléme de la croissance des tours granulaires [136] qui
constitue un cas d’accrétion verticale. La gravité joue alors un role déterminant dans la dynamique

93
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Fig. 3.1 Représentation schématique du dispositif expérimental. Insert : Illustrations de la forme
des ménisques en fonction de la différence de hauteur Ah.

de croissance de la tour, a la maniére de ce qui est observé pour la dynamique d’imbibition capillaire
[95] bien que les lois soient tres différentes. Les trois premieres parties de ce chapitre reprennent
largement des résultats que nous avons publiés dans Physical Review Letters [156].

3.1 Croissance d’agrégat a I’horizontal

Nous proposons d’étudier le processus d’accrétion entre un matériau granulaire humide et un jet
de grains secs au moyen d’une expérience modele d’accrétion horizontale & dépression hydrostatique
imposée. A la maniére des expériences d’imbibition par capillarité, cette configuration permet de
s’affranchir des effets de la gravité.

3.1.1 Dispositif expérimental

Les expériences d’accrétion granulaire sont réalisées en propulsant des billes de verre sphériques,
de diametre d, = 300 —380 wm, sur un substrat humide composé des mémes billes, a débit constant
(Fig.3.1). Le substrat humide est composé d'une couche d’épaisseur h, = 10 mm de billes de verre,
préparé dans un tube en polypropyléene de 10 mm de diameétre, et connecté a un réservoir de
liquide afin d’imprégner les grains. Le substrat humide et le liquide sont séparés par une membrane
poreuse (un tamis métallique de maille 100 um) ne laissant passer que le liquide. Le niveau d’eau
du réservoir est ajusté afin de modifier la dépression hydrostatique dans le fluide interstitiel. On
note Ah la différence de hauteur entre le niveau d’eau et le haut du matériau granulaire humide,
comme indiqué sur le schéma du dispositif expérimental présenté sur la Fig. 3.1. Le substrat
est completement saturé en liquide et le saut de pression capillaire associé a la courbure locale
des ménisques interfaciaux, a la surface du substrat, compense la dépression hydrostatique liée a
laltitude par rapport au niveau d’eau du réservoir Ah. En 'absence d’écoulement, & 'interface
eau/air, I’équilibre de pression s’écrit :

2
Po — % = po — pgAh, (3.1.1)
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Fig. 3.2 (a) Photographie de 'impact de billes de verre sur un agrégat humide composé des
mémes grains. La section transverse en rouge schématise une coupe d’une reconstruction 3D issue
d’acquisitions par tomographie par rayons X. (b) Superposition d’images d’impacts de grains sur
Pagrégat (200 images séparées de 0,5 ms). (c) Coupe transverse d’une reconstruction 3D réalisée
par tomographie par rayons X d’un agrégat humide. Le liquide correspond aux zones blanches
tandis que les grains et l'air apparaissent respectivement en gris et en noir.

oll po est la pression atmosphérique, v = 71 + 1 mN.m™! la tension de surface de l'eau, p =
1 g.cm™3 la masse volumique de I’eau et R, le rayon de courbure moyen des ménisques & I'interface
liquide/air. Les billes de verre sont versées dans un entonnoir en inox équipé d’une bague en sortie
afin de controler le débit. Pour les expériences de ce chapitre, le débit est pris constant et égal
a @y =11 g.s~!. En sortie d’entonnoir, les grains traversent une grille métallique permettant
de diluer le jet avant de s’écouler dans un tube en inox de longueur L = 20 cm et de diametre
intérieur 6 mm, au bout duquel est adapté un embout flexible afin d’orienter le jet. Grace a ce
systéme, on obtient un jet dilué et collimaté par le tube en inox qui impacte le substrat avec
un angle d’environ 45° avec I'horizontale et une vitesse constante v, ~ 1,6 m.s~!, imposée en
régime dilué par la longueur du tube (L = 20 cm). En impactant le substrat humide, une partie
des grains secs sont captés et forment un agrégat humide qui croit par accrétion. Le systeme
d’alimentation est alors translaté en continu, en coulissant durant 'expérience, afin de suivre la
croissance de I'agrégat. Ainsi, 'extrémité du tube est maintenue & une distance constante de la
pointe de ’agrégat, typiquement 5 mm, tout au long de 'expérience. Il est important de noter que,
comme la croissance est horizontale, la dépression hydrostatique dans le fluide interstitiel au repos
reste constante durant ’expérience.

L’agrégat est soutenu pendant sa croissance par une fine plaque de PMMA de 6 mm de largeur
pour éviter qu’il ne se casse sous son propre poids. En raison de sa faible largeur, le support évite
I’accumulation des grains qui ne sont pas capturés par I'agrégat. Ces derniers rebondissent sur
lagrégat et retombent en dehors de la zone de jet. Le PMMA a été choisi pour ses propriétés de
mouillage puisqu’il est moins hydrophile que le verre (0parara = 70° £ 5° et Oyerre = 30° £5° )
et ne perturbe donc pas la croissance de ’agrégat par la formation d’un film précurseur de liquide
sur le support. Cette hypothese sera discutée a la fin de cette section. Enfin, la dynamique de
croissance de 'agrégat est enregistrée au moyen d’une caméra CCD acquérant une image toutes
les deux secondes puis analysée grace a un traitement d’image sous ImageJ et Python.
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3.1.2 Microstructure de I'agrégat

La microstructure de 'agrégat est observée grace a de I'imagerie par tomographie a rayons X
réalisée a Saint-Gobain Recherche. Cette méthode permet de reconstruire la structure interne d’un
objet en 3D par contraste d’absorption des rayons X par les différents éléments qui le composent.
Le principe général de la tomographie est expliqué dans le chapitre 2. Les rayons X sont générés par
un canon a électrons bombardant une plaque de tungstene comme détaillé précédemment. Pour ces
expériences, la tension d’accélération des électrons est prise égale a 130 kV et le courant du canon a
75 uA. Dans les matériaux granulaires humides, trois matériaux peuvent étre distingués : 'air qui
est transparent aux rayons X, I’eau qui les absorbe légerement et les billes de verre qui les absorbent
un peu plus. Afin d’augmenter le contraste entre les différentes phases, I’eau est remplacée par une
solution aqueuse d’iodure de zinc Znly concentrée a 0,5 g.cm™3 [11]. L’iodure de zinc absorbe
davantage les rayons X et permet une meilleure segmentation des phases. L’ajout de Znly ne
modifie pas la tension du surface du liquide [41] mais augmente la densité (p;; = 1,5 g.cm~3) ainsi
que 'angle de contact, entrainant une perte d’imprégnation spontanée dans les billes de verre qui
n’empéche cependant pas la formation d’un agrégat.

Un agrégat est produit par accrétion de billes de verre sur un substrat composé de grains sa-
turés par la solution aqueuse de Znls. L’agrégat est ensuite déconnecté du réservoir, placé dans
une enceinte fermée, et installé dans le tomographe. Un tissu imbibé de liquide est ajouté dans
I’enceinte afin de maintenir une atmosphere humide et limiter I’évaporation pouvant se produire
durant l'acquisition. Une bonne reconstruction tomographique nécessite de réaliser 1400 projec-
tions, également réparties angulairement sur 180° pour une durée moyenne d’acquisition de 40
min. La reconstruction 3D présente une résolution spatiale de 7,5 um permettant de bien résoudre
les grains composant ’agrégat.

La Fig. 3.2(a) montre une image agrandie de l'interaction entre I’agrégat humide et le jet
granulaire sec prise par caméra rapide. La Fig. 3.2(b) correspond & la méme image mais superposée
aux 200 images suivantes, permettant ainsi de suivre la trajectoire des particules avant et apres
impact (chaque image superposée est séparée de 0,5 ms de la précédente). On distingue clairement
qu’une grande partie des grains injectés rebondissent sur 1’agrégat sans étre capturés. La Fig. 3.2(c)
montre une coupe d’une reconstruction tomographique réalisée sur un agrégat [comme schématisée
sur la Fig. 3.2(a)]. L’air apparait en noir alors que les grains sont gris et le liquide apparait en blanc.
La reconstruction 3D montre que I'agrégat est completement saturé et ne présente quasiment pas
de bulles d’air emprisonnées au sein de ’empilement.

L’agrégat est donc en état capillaire : sa cohésion est assurée par la dépression capillaire inter-
faciale aux niveaux des ménisques liquide-air. Cela signifie que le liquide remplit tous les pores a
chaque nouveau grain capturé et ne crée pas uniquement des ponts capillaires entre les grains. Une
matrice continue de liquide existe donc au sein de l'agrégat et relie les extrémités de ce dernier.
Ainsi, pour des pertes de charges négligeables, I’équilibre de pression, au niveau des interfaces au
repos, est toujours régi par I'Eq. (3.1.1) puisque l’agrégat croit horizontalement, donc a dépression
hydrostatique constante. Enfin, en segmentant les différentes phases, on peut déterminer la compa-
cité de 'empilement en mesurant la fraction représentée par la phase solide, égale a ¢ = 0,63+0, 01
(cf. chap. 2). Nous n’avons jamais observé la formation de structures sensiblement moins compactes
au cours des divers expériences.

3.1.3 Régimes de croissance

Nous avons étudié l'influence de la dépression hydrostatique sur la croissance de l'agrégat
humide en réalisant des séries d’expériences en faisant varier la différence de hauteur Ah entre le
niveau d’eau du réservoir et 'altitude de I'agrégat (voir Fig. 3.1). Deux séries d’images d’agrégat
en croissance, réalisées pour deux valeurs de Ah, sont reportées sur la Fig. 3.3. On distingue
clairement que la croissance ralentit & mesure que Ah augmente, traduisant une diminution de
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Fig. 3.3 Séries de photographies de la croissance d’agrégats horizontaux pour différentes dépres-
sions hydrostatiques pgAh. (A gauche) Ah = 0,5 cm. (A droite) Ah = 4,9 cm. Les clichés sont
séparés par une durée de 40 s et la barre d’échelle vaut 1 cm. Les courbes en pointillés blancs
représentent les dynamiques temporelles de croissance.

lefficacité du processus de capture. Par ailleurs, les séries temporelles montrent également un
changement de dynamique en fonction de Ah. Pour I’étudier, nous avons réalisé une série de
croissances d’agrégats pour différentes valeurs de Ah. La Fig. 3.4(a) reporte trois dynamiques
obtenues pour une dépression Ah = 5 mm, ce qui permet de se convaincre de la reproductibilité
des expériences. Une série de données pour différentes dépressions pgAh est tracée sur la Fig.
3.4(b). On retrouve bien un passage progressif d’'une dynamique en racine carrée du temps a une
dynamique linéaire & mesure que I’on augmente Ah. Ce changement est d’autant plus visible sur la
Fig. 3.5(a) reportant, en échelle logarithmique, I’évolution de la longueur ¢ de 'agrégat, en fonction
du temps, pour un débit @, et une vitesse d'impact v, constants. La dynamique de croissance
présente une transition progressive d’un régime linéaire a grand Ah ou ¢ est proportionnelle & ¢ a
un régime diffusif & petit Ah ou £ est proportionnelle a ¢1/2.

L’existence de ces deux régimes peut étre comprise en considérant le mécanisme local de capture
par accrétion granulaire et les processus nécessaires a la capture d’un grain. Comme lillustre le
schéma de la Fig. 3.5, 'agrégat se construit en deux temps : le liquide doit atteindre sa position
d’équilibre a la surface de 'agrégat afin de capturer un grain qui impacte I'interface liquide-air. On
peut associer un temps caractéristique a chaque étape, un temps caractéristique de capture, noté
Teapt, €6 un temps caractéristique de transport visqueux du liquide au sein du réseau granulaire
constituant Dagrégat, noté 7ysc. A faible dépression hydrostatique (Ah faible), la courbure des
ménisques interfaciaux est faible et le liquide est disponible & la surface du matériau, rendant la
capture des grains tres efficace. Le temps de capture 7., est donc faible par rapport au temps
de transport visqueux du fluide 7,5, qui limite alors la dynamique de croissance de ’agrégat.
Ce régime visqueux peut étre modélisé comme un régime controlé par ’écoulement du liquide au
sein d’un matériau poreux, composé des grains capturés par 'agrégat. L’équation de Darcy (1.3.4)
permet alors de relier la vitesse macroscopique du fluide a la pression motrice, en I'occurrence la
pression capillaire dans les pores p. diminuée de la dépression hydrostatique pgAh. Notons que
nous n’avons plus égalité des deux pressions car le fluide est en mouvement. La pression capillaire
pe est ici égale a la pression motrice de ’écoulement qui tire le fluide. La dynamique de Lucas-
Washburn [958, 95] décrit I'imbibition dans toute la structure granulaire de longueur LY qui est la



58 CHAPITRE 3. DYNAMIQUE ET MECANISMES D’ACCRETION GRANULAIRE SOUS UN JET DILUE

300 T T T T 300

eeo Ah =5mm
e e Ah =22 mm
e e Ah =35 mm
oo Ah =42 mm
200} ] 200t © © AR = 52 mm
o 0oAh =62 mm

2501 1 250}

é 150 é 150
"~ 100 ] "~ 100
50} ] 50}
0 200 400 600 800 1000 %" 200 400 600 800 1000
t(s) t(s)
(a) (b)

Fig. 3.4 (a) Reproductibilité de la croissance d’un agrégat a I’horizontale, Ah = 5 mm. Chaque
courbe représente une expérience. (b) Evolution temporelle de la longueur de 'agrégat pour diffé-
rentes dépressions hydrostatiques, exprimées en fonction de Ah. Chaque courbe correspond a une
expérience. Les barres d’erreur traduisent la dispersion des résultats.

somme de la longueur de I'agrégat ¢V et de I’épaisseur du substrat pré-imbibé hy :

Vi o B 2kAp 2 _ 2kAp
LU(t) = (°(t) + hy = \/(1 —oy T he \/(1 ) (3.1.2)

ou k est la perméabilité de 'empilement, n la viscosité du fluide, ty une constante d’intégration
telle que L¥(0) = hy et Ap = p. — pg/Ah est la pression motrice. La pression capillaire est calculée
par rapport a la taille des grains comme discuté dans lintroduction [91, 97] et prise égale a
4y cos/d, = 753 Pa, avec § = 27° (£5°) I'angle de contact de I’eau sur les billes de verre. Notons
que pour une épaisseur de substrat hgy, le temps ¢y vaut :

2
P U (3.1.3)
2 kAp

Dans la gamme de valeurs de Ah étudiée ici, variant entre 5 mm et 62 mm, ce temps vaut entre
0,3 et 1,2 s, ce qui est négligeable par rapport a la durée d’une expérience. Dans la suite, nous
ne tiendrons pas compte de ce temps tg. Par conséquent, dans le régime visqueux, la longueur de
Pagrégat croit en racine carrée du temps, comme observé expérimentalement pour Ah =5 mm a
temps longs. Par ailleurs, compte tenu de ’échelle de temps, le départ linéaire, visible sur la Fig.
3.5, n’est pas imputable au régime visqueux.

Un second régime est exploré a grand Ah, correspondant & des dépressions hydrostatiques plus
importantes. Dans ce cas, les ménisques interfaciaux sont fortement déformés pour compenser la
dépression, rendant 1’accessibilité au liquide tres limitée pour les grains qui impactent l'agrégat.
Le temps nécessaire pour capturer un grain 7., devient tres grand devant le temps de transport
visqueux Tyise et le taux de croissance de 'agrégat est a présent limité par Uefficacité du processus
de capture. On peut alors écrire le taux de croissance de ’agrégat en fonction de la fraction de
grains capturés par rapport a la quantité de grains injectés. On introduit ainsi la probabilité de
capture Pyt définie comme ce dernier ratio, et on peut écrire la vitesse de croissance de I'agrégat
u en effectuant un bilan de masse : 0

g

PgPS

u = Peapts (3.1.4)
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Fig. 3.5 (a) Evolution temporelle de la longueur de Pagrégat pour différentes dépressions hy-
drostatiques, exprimées en fonction de Ah. Les tracés des lois de puissance sont indicatifs. (b)
Schématisation des deux étapes du processus de capture et des temps associés : déplacement vis-
queux du fluide au travers d’une couche de grains en un temps 7,5 suivi de la capture d’un grain
apres un temps d’attente 7.qp¢.

ou pg = 2,5 g.cm™> est la masse volumique des grains et S la section transverse de I’agrégat.
Dans ce régime limité par la capture, le liquide a le temps de retourner a 1’équilibre statique.
La dépression est alors constante le long de 'agrégat et la courbure des ménisques a la pointe est
imposée par Ah [Eq. (3.1.1)]. Comme tous les parameétres a 'interface sont constants, la probabilité
de capture P.qp est également constante pour une valeur de Ah donnée et on obtient la dynamique
de croissance dans le régime de capture :

ey = -9 p. ¢ (3.1.5)

Cette dynamique, linéaire en temps, correspond bien aux observations expérimentales faites pour
de grandes dépressions hydrostatiques, reportées sur la Fig. 3.5(a).

Cette analyse permet de comprendre qualitativement 1’existence de deux régimes de croissance
limités chacun par I'un des processus requis pour la croissance de I'agrégat, a savoir I'apport du
liquide par un écoulement visqueux dans l'agrégat et I’apport des grains capturés par le liquide.
La sélection d’un de ces deux régimes résulte de I’évolution de I'efficacité du processus de capture
avec la dépression hydrostatique que nous allons caractériser dans la partie suivante.

3.1.4 Influence de la mouillabilité du support

Afin de s’assurer que la mouillabilité du substrat n’influence pas la dynamique de croissance
d’un agrégat, nous avons modifié la nature du substrat et comparé la dynamique d’accrétion. En
effet, il faut écarter la possibilité qu’un film liquide précede I’agrégat et ne vienne capter des grains
en amont de I'agrégat. Pour cela, le substrat en PMMA est recouvert d’un film de PTFE placé a
une distance L = 5 cm du bord du substrat comme indiqué sur le schéma de la Fig. 3.6(a). Le PTFE
est un matériau hydrophobe et son angle de contact avec ’eau est mesuré a 0prpp = 120°+5° La
dynamique de croissance est reportée sur la Fig. 3.6(b) en bleu pour Ah = 10 mm et Ah = 53 mm.
Aucun changement de dynamique n’est observé apres le passage d’un substrat a un autre, repéré
par la ligne pointillée sur la Fig. 3.6(b) . La méme expérience est réalisée en inversant les substrats
et conduit au méme résultat.
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Fig. 3.6 (a) Schéma de l'expérience d’accrétion pour des supports de nature différente. (b) Dy-
namique de croissance pour chaque support (PMMA/PTFE et PTFE/PMMA) pour différentes
valeurs de Ah. Angles de contact : Oparara = 70° £+ 5°, Oprrpp = 120° + 5°. La ligne en pointillés
noirs représente la transition entre les deux types de substrats.

Cette expérience permet ainsi de confirmer I’absence de film liquide précurseur sur le substrat
soutenant I’agrégat pouvant interférer avec l'accrétion granulaire dans la capture de grains.

3.2 Mécanisme de capture

Dans cette partie, nous nous intéressons au mécanisme de capture d’un grain impactant la
surface d’un matériau granulaire humide dans le afin de comprendre 1’évolution de la probabilité
de capture P.qpt avec la dépression hydrostatique. L’évolution de Peqp avec Ah est a I'origine de
la transition entre les régimes de capture et visqueux.

3.2.1 Probabilité de capture

Les expériences précédentes montrent que la probabilité de capture P.qp décroit avec Ah et
donc avec la dépression hydrostatique. Pour estimer la variation du taux de capture, on mesure la
vitesse initiale de croissance v(t = 0) pour différentes valeurs de Ah en tragant la pente & 'origine
comme représenté sur la Fig. 3.7(a). La vitesse initiale est bien reliée a l'efficacité du processus
de capture puisqu’aux tout premiers instants, le liquide est quasiment tout le temps a I’équilibre,
et déja disponible a la surface. Ainsi, la capture des grains n’est pas limitée par ’écoulement du
fluide dans le matériau granulaire humide. L’évolution de la vitesse initiale de croissance est tracée
sur la Fig. 3.7(b) en fonction de Ah. On constate que cette vitesse décroit et que la dépendance
avec Ah peut étre ajustée par une loi exponentielle :

Ah
v(Ah,t =0) = vg exp (h*) . (3.2.1)
avec vg la vitesse initiale de croissance a dépression nulle (Ah = 0) et h* la hauteur caractéristique
de décroissance. L’ajustement des données conduit & vg = 1,86 mm.s~! et h* = 20 mm.

En utilisant le bilan de masse de ’'Eq. (3.1.4), on peut relier la probabilité de capture Peop
au taux de croissance initiale : v(Ah,t = 0) = Peapt@q/(ps@S) de sorte que I'on puisse écrire la



3.2. MECANISME DE CAPTURE 61

5 2.0
140} .
¢ o >
120} . .°
[ ]
[ ] ~_~
100} . o’ o é
— ° o ©
g 8o} . R o e £
~ ® e S e —
<~ 60} ° ° ° 5o 5 ﬁ
]
e -~
40| ° =
20t/ o
0 il s s s
0 100 200 300 400 500
t(s) Ah (mm)

(a) (b)

Fig. 3.7 (a) Détermination de la vitesse initiale de croissance de ’agrégat pour différentes valeurs
de Ah. Le code couleur est le méme que sur la Fig. 3.5(a). (b) Evolution de la vitesse initiale
de croissance de l'agrégat en fonction de Ah. La courbe rouge est un ajustement exponentiel :
v(Ah,t = 0) = vgexp(—Ah/h*) avec vg = 1,86 mm.s~! et h* = 20 mm.

probabilité de capture comme :

Pcapt(Ah) = 730 exXp (—if) s (322)
ot Py = pspuo/Qq est la probabilité de capture a dépression nulle, c’est-a-dire lorsque le liquide
affleure a la surface du matériau granulaire humide. Cette probabilité reflete, au niveau macrosco-
pique, lefficacité intrinseque du procédé de capture et dépend de la capacité d’un grain a dissiper
son énergie cinétique pour étre capturé par I'agrégat par les effets capillaires dus au liquide. Ce
type de loi exponentielle a également été observée par Pacheco-Vazquez et al. [136] pour des ex-
périences de croissance de tours granulaires verticales par impacts de grains secs sur un substrat
humide.

3.2.2 Distribution surfacique du liquide

Afin de comprendre I’évolution de la probabilité de capture avec Ah, nous proposons un mo-
dele associant la variation du taux de capture a la disponibilité du liquide a l'interface liquide-air.
En effet, 'agrégat étant saturé, le liquide est présent aux interfaces et la capture résulte vrai-
semblablement d’un contact entre les grains secs impactant ’agrégat et le liquide permettant leur
piégeage. L’hypothese principale est par conséquent qu’un grain est capturé avec une probabilité
Py s’il impacte une zone contenant du liquide.

Cette probabilité est reliée a la dissipation de I’énergie cinétique du grain au moment de I'impact
sur la surface granulaire humide et dépend de la nature de l'interaction entre les grains, le film
liquide et ’empilement granulaire. Ce probléme est complexe puisqu’il faut décrire simultanément
les trois couplages qui dépendent notamment des propriétés du liquide. Ce point fera I’objet d’une
discussion a la fin de cette partie. La probabilité de capture peut donc s’écrire Peopt = Po ¢riq, OU
¢1iq est la fraction surfacique occupée par le liquide a la surface du matériau granulaire humide.

Expérimentalement, on peut mesurer la fraction surfacique de liquide ¢ a la surface d'un
empilement de grains saturé en liquide et mis en dépression. Le dispositif expérimental est sché-
matisé sur la Fig. 3.8(a). Le matériau granulaire est composé de billes de zirconium blanches,
compléetement opaques, de diametre moyen Eg = 500 pum. Les grains sont imprégnés par un liquide
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Fig. 3.8 (a) Schéma du dispositif expérimental de visualisation de la répartition du liquide &
la surface d’'un matériau granulaire humide par microscopie binoculaire. (b) Image de la surface
d’un matériau granulaire humide sous dépression (Ah = 38,5 mm). Les grains sont des billes de
zirconium de diametre moyen dy = 500 pm et le liquide est du lait teint en bleu par 'ajout d’ério-
glaucine. La barre d’échelle vaut 2 mm. (¢) Image précédente apres binarisation de la composante
verte de 'image initiale afin d’extraire l’aire apparente du liquide en surface. (d) Evolution de
la fraction surfacique de liquide a la surface d’'un matériau granulaire humide en fonction de la
dépression imposée dans le liquide, proportionnelle & Ah. La courbe rouge correspond a un ajus-
tement exponentiel du type ¢(Ah) = ¢poo + (1 — ¢oo) exp(=Ah/h} .,,) avec hy .., = 24 £4 mm et
Po = 0, 16.
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coloré. Nous utilisons ici du lait afin d’obtenir un liquide parfaitement opaque auquel est ajouté un
colorant bleu, de I’érioglaucine, pour distinguer correctement les grains émergeant du liquide apres
binarisation [voir Fig. 3.8(b)-(c)]. La tension de surface du liquide est mesurée par la méthode de
la goutte pendante et vaut v = 44 + 2 mN.m . Notons que I’angle de contact entre les grains de
zirconium et le liquide vaut 6 = 65°(£5°).

La fraction liquide est mesurée par binarisation pour différentes dépressions hydrostatiques
pgAh et tracée sur la Fig. 3.8(d). Les données expérimentales présentent une dépendance expo-
nentielle avec Ah comme les vitesses initiales de croissance d’accrétion et peuvent étre ajustées
avec une loi du type :

P(Ah) = doo + (1 — doo) exp (— h*Ah ) : (3.2.3)

s,exp

avec hj .., la hauteur caractéristique de rétraction des ménisques et ¢ la fraction surfacique
b

minimale, associée a la taille des pores débouchant a la surface de I’empilement et correspondant a

une porosité de surface. Les parameétres d’ajustement optimaux pour ces conditions expérimentales

sont : hY .., =24+ 4 mm et ¢, =0, 16.

S,exp

On compare la valeur de hj ., correspondant a la distribution surfacique du liquide a la valeur
de h* obtenue par les expériences d’accrétion. Les propriétés de mouillage du liquide et la taille des
grains étant différentes d’'une expérience a l'autre, il est nécessaire de définir un parametre sans
dimension prenant en compte ces effets. On définit donc la courbure adimensionnée X = d,/2R.,

reliée a la différence de hauteur Ah par I'Eq. (3.1.1) telle que :

dgpyg
x = 29PI Ay, 3.24
4y O (3.2.4)

qui est une longueur adimensionnée découlant de I’équilibre de pression. On peut ainsi réécrire les
hauteurs caractéristiques issues de chaque expérience en terme de longueur sans dimension, ce qui
conduit a X* = 0,23 et X7 _,, = 0,67 £0,11. Par conséquent, bien que les dépendances soient
similaires, la surface apparente de liquide disponible a l'interface liquide-air ne semble pas étre un
critére suffisant pour décrire la variation de la probabilité de capture. Il est donc nécessaire de

prendre en compte le volume de liquide dans les sites de capture.

3.2.3 Modélisation de la distribution de liquide

Nous proposons dans la suite une estimation théorique de 1’évolution de la fraction de liquide
a la surface d’un empilement de grains monodisperses saturés en liquide. Par des arguments géo-
métriques, nous déterminons d’abord la variation d’aire apparente de liquide en surface avant de
considérer le volume de liquide disponible dans les sites de capture, entre les grains.

Fraction surfacique de liquide

On considére un matériau granulaire composé de grains sphériques monodisperses de diameétre
dg organisés dans un empilement hexagonal compact. On étudie la répartition du liquide a la surface
de cette empilement, soumis a une dépression hydrostatique. On se concentre sur un hexagone unité
tracé entre les centres de 6 grains comme illustré en vue de dessus sur la Fig. 3.9(a). La surface
totale projetée de cet hexagone vaut Sp = 6\/§(dg /2)%. La couche de grains est imprégnée par
un liquide mouillant de tension de surface v, de masse volumique p et d’angle de contact avec les
grains 6. Pour simplifier les considérations géométriques, on se limite au cas parfaitement mouillant,
c’est-a~dire § = 0°. A linterface liquide-air, la forme du ménisque entre trois grains est assimilée
a une portion de sphere de rayon R, comme schématisé sur le Fig. 3.9(b). On note hy;, la hauteur
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Fig. 3.9 (a) Schéma de la couche supérieure d’un matériau granulaire humide composé de grains
monodisperses - vue de dessus. (b) Approximation de la forme d’un ménisque entre trois grains
comme une portion de sphére de rayon R, - vue de coté. (¢) Approximation de la surface de liquide
projetée en négligeant la courbure des ménisques.

minimale de liquide entre les trois grains [Fig. 3.9(b)] et on peut écrire la relation géométrique :

2
(hiig + Re)? + <\g§ dg> = (RC + %’)2 , (3.2.5)

qui permet de déterminer I'expression de hy;q :

d 1/ d, \?
=R 1+ -2 = (—2) —R,. 2.
hiiq R\/ +Rc 3<2RC) R (3.2.6)

La hauteur de liquide entre les grains diminue donc lorsque le rayon de courbure diminue, ce qui
se traduit par un enfoncement du ménisque entre les grains. On détermine ensuite 'aire occupée
par le liquide a la surface de 'empilement. Pour faciliter le calcul, la courbure des ménisques est
négligée pour le calcul de laire apparente et on assimile la forme de 'interface air-liquide a une
interface plane qui intersecte les grains a une hauteur hj;, du plan médian (passant par les centres
des grains de la couche) comme illustré par la Fig 3.9(c). Par conséquent, le diametre apparent
des grains émergeant hors du liquide dgP? s’écrit :

4epp d 2
A (;) g (3.2.7)

On note S?P la surface apparente occupée par la partie des grains hors du liquide dans un hexagone
unité. Cette surface apparente s’écrit en fonction de la surface projetée d’un grain SgPP :

dgpp 2
SPP =3 Sgpp =37 (2> . (3.2.8)
Finalement, la fraction surfacique occupée par le liquide ¢y, peut s’écrire :
2
Sliq Sapp T d;pp
P - 1-=——=1—-——1-2_7 . 3.2.9
¢lzq ST ST 2\/3 dg ( )

Cette fraction surfacique dépend du rapport entre le rayon des grains et le rayon de courbure du
ménisque X = dy/2R,. Le rapport s’exprime également en fonction de la différence de hauteur Ah
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Fig. 3.10 (a) Evolution de la fraction surfacique de liquide @1ig, calculée a la surface d’un matériau
granulaire humide composé d'un empilement hexagonal de grains monodisperses, en fonction de
la courbure adimensionnée X = 2d,/R.. Les données sont ajustées par une fonction exponentielle
décroissante ¢yi(X) = doo + (1 — doo) exp(—X/X¥) avec X* = 1,10 et ¢oo = 0, 11. (b) Evolution
du volume d’un site de capture, adimensionné par le volume d’un grain, en fonction de la courbure
adimensionnée X = 2d,/R.. Les données sont ajustées par une décroissance exponentielle V(X)=
Voexp(—X/X}) avec X = 0,34 et Vy = 0, 26.

imposant une dépression hydrostatique dans le liquide interstitiel. L’évolution de la fraction surfa-
cique de liquide théorique ¢4 est tracée sur la Fig. 3.10(a) en fonction de la hauteur adimensionnée
X et peut étre ajustée par une décroissance exponentielle :

Piq(X) = oo + (1 = doo) exp(—X/XT). (3.2.10)

Cette variation en exponentielle décroissante est similaire a celle mesurée expérimentalement. Les
parametres d’ajustement optimaux sont : ¢ = 0,11 et X7 = 1,10. Ces parametres de décroissance
sont en bon accord avec les mesures expérimentales de la distribution surfacique de liquide en
fonction de la dépression hydrostatique imposée au fluide interstitiel. Les écarts observés peuvent
étre expliqués par les différentes hypotheses du modele, a savoir 'empilement hexagonal compact
de grains sphériques monodisperses, la mouillabilité totale (6 = 0°) et I’assimilation du ménisque
a un plan intersectant les grains. Notons par ailleurs que I'impact de cette derniere simplification
est moindre lorsque ’angle de contact entre les grains et le liquide est plus élevé.

Variation de volume dans un site de capture

L’accord observé entre les mesures expérimentales de fraction surfacique de liquide ¢y;, avec
le modele géométrique développé dans la section précédente permet de valider la pertinence de
cette approche pour modéliser la répartition du liquide a la surface d’un matériau granulaire sous
dépression. Néanmoins, la surface apparente n’est pas suffisante pour prédire la dépendance du
taux de capture avec la forme des interfaces car les valeurs expérimentale et théorique de X*
sont sensiblement différentes. En effet, cela reviendrait a considérer que la capture d’un grain est
indépendante de 1’épaisseur du film liquide sur lequel il impacte. Or de nombreux travaux sur
I'impact de particules sur un film liquide [157, , , , | ont démontré que le coefficient
de restitution d’un grain impactant un film liquide diminue avec ’épaisseur de ce film. On considére
donc a présent que le taux de capture est proportionnel au volume de liquide disponible dans les
sites de capture situé entre les grains.
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Un site de capture est assimilé a un cone inscrit entre trois grains au contact, comme schématisé
dans l'insert de la Fig. 3.10(b). On note ry, et hy;q le rayon et la profondeur du cone respectivement.
En reprenant les hypotheéses précédentes sur la forme et la position du ménisque, le rayon du céne
s’écrit : /3
2v/3
3 To~ o, (3.2.11)
avec rgPP le rayon apparent de la partie émergée des grains exprimé par I'Eq. (3.4.14). Le volume
V' du cone s’écrit ensuite en fonction de hy;q, défini par I'Eq. (3.4.10), et de 744 :

Tlig =

V= %ﬁhliqr%q. (3.2.12)
L’évolution du volume d’un site de capture théorique, normalisé par le volume d’un grain, est tracée
en fonction de la courbure adimensionnée X, reliée a la dépression hydrostatique imposée au fluide
interstitiel, sur la Fig. 3.10(b). Les points calculés peuvent étre ajustés par une loi exponentielle
V(X) = Voexp(—X/X}) avec V = V/(dy/2)%. Un bon accord est obtenu entre I'ajustement et les
données pour les paramétres X, = 0,34 et Vy = 0, 26. Notons que I’ajustement est réalisé pour les
points tels que X < 3 puisqu’a trop faible rayon de courbure, I’approximation conique ne capture
plus correctement le volume du site de capture et tend vers zéro.

La valeur de X, est plus proche de la valeur X™ tirée des expériences d’accrétion et représentant
I’échelle de pression caractéristique de la décroissance de la probabilité de capture Peqpe. Ceci semble
indiquer que la diminution du taux de capture est due a la rétraction des ménisques aux interfaces
liquide-air, se traduisant par une diminution du volume de liquide disponible au sein des sites de
capture. Ce modele simplifié permet ainsi de fournir une interprétation physique de la diminution
du taux de capture cohérente avec les résultats expérimentaux. Cependant, il ne fournit qu’une
description statique de la zone de capture et ne prend pas en compte ’effet de I'impact du grain sec
au moment de la capture qui va vraisemblablement réorganiser le milieu granulaire. Par ailleurs, si
ce modele explique ’évolution de la probabilité de capture et sa diminution avec Ah, il ne fournit
en revanche pas d’éléments sur le mécanisme de capture lorsqu’un grain impacte correctement
I’empilement granulaire humide. Un modeéle complet consisterait a coupler les aspects surfaciques
et volumiques en définissant des sites de capture dont le volume serait suffisant pour capturer un
grain.

Cette approche permet déja de tenir compte de la disponibilité du liquide dans le proces-
sus de capture. Dans la partie suivante, nous discuterons des différentes sources de dissipations
énergétiques permettant la capture d’une particule.

3.2.4 Mécanismes de dissipation énergétique

On s’intéresse a présent au mécanisme de capture d’un grain par 'agrégat humide. Pour étre
capturé, un grain doit dissiper toute son énergie cinétique en impactant le matériau granulaire
humide. On note E, ’énergie cinétique du grain, égale a

E.= % (éw dg3> Psvg>. (3.2.13)
Pour une vitesse vy = 1,6 m.s~! (vitesse relevée expérimentalement), I’énergie cinétique d’un grain
de diametre dy = 340 pm vaut E. ~ 6,6 x 1078 J. Le liquide est évidemment nécessaire a la capture
puisqu’il crée les jonctions liquides entre les grains qui permettent a la structure d’étre cohésive.
Cependant, il n’est pas suffisant pour permettre seul le collage d’une particule. Pour s’en convaincre,
on calcule la dissipation énergétique due au liquide présent a la surface du matériau granulaire
humide en I'assimilant & un film liquide plat, d’épaisseur d,/4, dans une situation analogue a celle
de la Fig. 3.11. Comme nous 'avons rappelé dans le chapitre 1, le liquide dissipe de I’énergie par
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Fig. 3.11 Images de I'impact d’un grain d’Al,O3 arrivant a une vitesse de 2,36 m.s~! sur une

surface lisse recouverte d'un film d’eau d’épaisseur 400 pum, issus de Antonyuk et al. [159].

déplacement visqueux lors de la pénétration du grain et de I’étirement du pont mais également
par dissipation capillaire en déformant le pont jusqu’a la rupture. L’énergie dissipée par capillarité
s’écrit [3, 160] :

Eeap ~5,5,/Vy rgycos, (3.2.14)

avec V4 le volume du pont capillaire, telle que la demi-longueur de rupture du pont s, soit égale a
Vbl/ % Une estimation empirique possible du volume du pont est dg3 /16 [160], ce qui correspond a
une demi-longueur de rupture s, ~ 0,4 d4, cohérente avec les images issues de travaux d’Antonyuk
et al. [159] sur les impacts de billes d’AlpO3 sur des films aqueux (voir Fig. 3.11). L’estimation de
la dissipation capillaire donne E.q, ~ 6,8 X 1079 J, soit 10 % de 1’énergie cinétique du grain. A cela
s’ajoute la dissipation visqueuse lors de la pénétration du grain dans I’épaisseur dy/4 du film et lors

de I’étirement sur une distance s, ~ 0, 4d,. La dissipation visqueuse totale s’écrit [, 158, 160, 161] :

3 9 dy Se
Eyise = 57777 dg Vg |:lIl (E) +In (§>:| y (3215)

ol 0 = 5 wm est une estimation de la rugosité du grain. Le calcul de la dissipation visqueuse donne
Euyise ~ 5,3 x 1077 J, ce qui représente moins de 10 % de 1’énergie cinétique F..

Ces estimations montrent que les dissipations dues au liquide ne permettent pas de dissiper
I’ensemble de I’énergie cinétique des particules impactant Iagrégat. L’effet de l'inertie du fluide
peut étre également pris en compte [160] mais est négligeable par rapport aux autres effets compte
tenu de la faible taille des grains considérés. La dissipation supplémentaire, et en réalité dominante
dans ce probleme, est la dissipation imputée a ’empilement granulaire dense. En effet, Crassous
et al. [162] ont étudié le coefficient de restitution d’un matériau granulaire sec soumis a l'impact
d’un grain suivant ’angle d’incidence. Ce coeflicient, défini comme le rapport de la vitesse apres
impact sur la vitesse avant impact, varie entre 0,3 et 0,5 pour des angles d’incidence de 30° a 60°.
Cela représente une dissipation de 75 & 90 % de I’énergie cinétique initiale du grain. L’énergie est
transférée d’un grain a autre par des chaines de contacts/collisions qui peuvent étre modélisées
comme une marche aléatoire avec pertes successives d’énergie [162, 163]. De telles chaines de
forces sont notamment observables expérimentalement griace aux techniques de photoélasticité
[164, 165, 166, 167]. On peut cependant penser que le fluide interstitiel va un peu diminuer cette
dissipation par collisions mais dans le méme temps, elle va augmenter la dissipation visqueuse.
Finalement, en considérant ces trois sources principales de dissipation, on peut donc conclure que
I’énergie cinétique est completement dissipée a chaque impact. Or le calcul de la probabilité Py a
partir de vg montre que seul 2,5 % des grains émis est réellement capturé a Ah = 0, c’est-a-dire
pour une surface recouverte de liquide. Cela signifie que les sites effectifs de capture ne représentent
qu’une treés petite portion de la surface de 'agrégat, situé vraisemblablement au milieu des cones
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définis dans le modele théorique. Le positionnement du grain impactant, au sein des sites de
capture, est donc crucial pour permettre de le loger, en déplacant les autres grains en surface, et
de le piéger correctement.

3.3 Dynamique d’accrétion granulaire

La transition observée entre les deux régimes limites, a savoir le régime visqueux a faible
dépression hydrostatique et le régime de capture a grande dépression hydrostatique, s’explique par
la dépendance de la probabilité de capture P.qp: avec la dépression dans le fluide interstitiel. Cette
transition se manifeste lorsque les taux de croissance associés a chaque régime limite deviennent
comparable. Les taux de croissance visqueux et par capture peuvent s’écrire & partir des I’'Eq.
(3.1.2) et (3.1.5) :

kAp Qg

Uyisc = — et

2(1— gt Heapt = 68

L’égalité de ces deux termes permet de définir un temps caractéristique t. et une longueur carac-
téristique £, qui traduisent le moment de la transition entre les deux régimes :

k pstS \’ ko peoS
T A le = Ap. 3.
g () a gt S s sy

Peapt. (3.3.1)

Ces deux parametres de coupures dépendent de Ah a travers la probabilité de capture mais éga-
lement la pression motrice Ap = p. — pgAh. La perméabilité k peut étre déterminée grace a la
formule de Carman-Kozeny [22] :

=2

dg (1—¢)°

et vaut 8 x 107" m? en prenant dy = 340 pm et ¢ = 0.63. On peut ainsi retracer les données
expérimentales présentées sur la Fig. 3.5(a) en les adimensionnant par t. et £, comme effectuée sur
la Fig. 3.12(a) ou ¢ = ¢/, et T = t/t.. On constate que toutes les données expérimentales pour
différentes valeurs de Ah se superposent sur une méme courbe maitresse qui décrit la transition
entre le régime visqueux a grand 7 et le régime de capture a petit 7.

La forme analytique de cette courbe maitresse peut étre déterminée en considérant un modele
a deux temps comme évoqué au début de cette partie. En effet, la capture d’un grain s’effectue
apres que le fluide a atteint sa position d’équilibre au bout d’un temps visqueux Tyisc €t que le
grain est capturé par I’agrégat au bout d’un temps d’attente 7.qp¢. L'expression du temps visqueux
s’obtient en traduisant le taux de croissance, écrit comme une équation de Darcy, a 1’échelle d’une
taille de grain :

dg k. Ap (1 —¢)ntdy

o _ ar o . 3.3.4
Upisc Toise (1 — ¢)77 7 Tvisc & Ap ( )
De méme, en reprenant I'Eq. (3.1.5) du taux de capture a ’échelle d’un grain, il vient :
dg Qgpcapt dgps(bs
Upgpt = = = Teapt = ————. 3.3.5
capt Teapt psPS capt Q g Pcapt ( )

En sommant ces deux expressions, on obtient le temps 6t = Tyisc + Teapt Tequis pour que 'agrégat
croisse d'une taille de grain dy. Le taux de croissance s’écrit alors :

~1
e _ dy ((1—¢)?7 ¢ +f’s¢5> . (3.3.6)

dt Tvisc + Teapt

k Ap Q g Pcapt
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Fig. 3.12 (a) Evolution de la longueur de I'agrégat adimensionnée ¢ en fonction du temps adi-
mensionné 7. La courbe en pointillés noirs correspond a la prédiction théorique de I'Eq. 3.3.8. (b)
Evolution de la vitesse de croissance adimensionnée d¢/dr en fonction du temps adimensionné 7.
La courbe en pointillés noirs correspond & la prédiction théorique de 'Eq. (3.3.7).

En utilisant les expressions de t. et £, on peut adimensionner 'Eq. (3.3.6) :

a 1
- TTo (3.3.7)

qui admet une solution analytique :
((r)=2(vV1+71-1). (3.3.8)

Cette solution est tracée sur la Fig. 3.12(a) et la solution correspondant au taux de croissance sur
la Fig. 3.12(b) afin d’étre comparée aux résultats expérimentaux. On constate un bon accord entre
les points expérimentaux et théoriques méme si un décalage subsiste pour le taux de croissance
d¢/dr. Ceci peut étre causé par l'expression choisie pour la pression capillaire p., calée sur celle
dans un capillaire de diametre d, et qui surestime la dépression dans le milieu poreux [97, I
Cependant, la transition progressive entre les deux régimes est bien capturée par le modele, ce
qui valide ’approche considérant une succession des deux procédés, tous deux limitant pour la
dynamique de croissance.

3.4 Croissance de tours granulaires

Les travaux menés sur la croissance d’agrégats horizontaux ont permis de déterminer la dy-
namique d’accrétion et de comprendre le mécanisme de capture qui explique la dépendance de
la probabilité de capture avec la dépression imposée au fluide interstitiel, et donc avec l'altitude.
Dans cette partie, nous nous intéressons maintenant a la croissance d’agrégats verticaux, aussi
appelés tours granulaires, pour lesquels la gravité va jouer un role prédominant dans la dynamique
de croissance.

3.4.1 Dynamique de croissance logarithmique

Les expériences de croissance de tours granulaires sont réalisées en utilisant un dispositif simi-
laire & celui présenté précédemment mais en orientant le jet verticalement. Le jet granulaire impacte
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Fig. 3.13 (a) Photographie d’une tour granulaire composée de billes de verre de diameétres
dg = 300 — 380 um. La différence de hauteur entre le niveau d’eau et la base de la tour est
notée Ah. Une représentation schématique de la morphologie des ménisques a deux altitudes est
également dessinée pour illustrer la rétraction des ménisques. (b) Dynamique de croissance de tours
granulaires verticales pour différentes dépressions hydrostatiques a leur base (différentes valeurs de
Ah). Des ajustements logarithmiques sont tracés en pointillés noirs. Les valeurs de h* sont quasi-
ment identiques pour chacun des ajustements. En insert, superposition des courbes de croissance
z = h+ Ah en fonction du temps t +to(Ah). La hauteur de Jurin théorique h;, calculée avec I’'Eq.
(3.4.2), est tracée en pointillé rouge.

h+Ah (mm)

un substrat, d’épaisseur hy = 10 mm, composé de grains immergés sous une dépression hydrosta-
tique pgAh, imposée par la différence de hauteur entre le haut du substrat et le niveau d’eau du
réservoir. Comme précédemment, le jet est généré en versant les grains, a un débit Q, = 1,1 g.s L,
dans un entonnoir relié & un tube en inox de longueur L = 20 cm. Ce dispositif expérimental est
tres proche de celui utilisé par Pacheco-Vaquez et al. [136] ou la dépression hydrostatique était
controlée en préparant un substrat d’épaisseur variable connecté & un réservoir de liquide et impré-
gné par montée capillaire. Notre systéeme présente l'intérét de maintenir une dissipation visqueuse
constante dans le substrat quelle que soit la dépression imposée. Nous ajoutons par ailleurs un
capillaire en verre, de diametre inférieur a celui des grains, pour stabiliser mécaniquement la tour
durant sa croissance et éviter qu’elle ne se casse sous son propre poids [1306]. Ce capillaire ne modifie
cependant pas la dynamique de croissance.

Une photographie d’une tour granulaire réalisée avec des billes de verre (dy = 300 — 380 pm)
est présentée sur la Fig. 3.13(a). La dynamique de croissance de la tour est reportée sur la Fig.
3.13(b) en tragant I’évolution temporelle de la hauteur de la tour pour plusieurs dépressions hy-
drostatiques pgAh. Conformément aux observations effectuées par Pacheco-Véazquez et al. [130]
pour des tours granulaires composées de grains de sable, la dynamique de croissance h(t) peut
étre correctement capturée par une fonction logarithmique h(t) = h*In[1 + [v;(Ah)/h*]t]. De plus,
en tracant z(t) = h(t) + Ah en fonction du temps t = t + to(Ah), on constate que toutes les
courbes de croissance se superposent sur une courbe maitresse qui peut étre ajustée par la fonction
logarithmique généralisée :

2(f) = h*In (1 + Zit) : (3.4.1)
avec vg = v;(Ah = 0). Cette superposition illustre une fois encore que 'accrétion granulaire est
un phénomene local dépendant de la différence de hauteur entre le niveau de liquide du réservoir
et la position de la surface de la tour impactée par les grains Ah + h(t). A mesure que la tour



3.4. CROISSANCE DE TOURS GRANULAIRES 71

grandit, la dépression hydrostatique du fluide interstitiel augmente, ce qui entraine une rétraction
des ménisques aux interfaces [Fig. 3.13(a)]. La diminution du taux de capture en fonction de
la hauteur résulte donc du changement de morphologie des ménisques a la surface de 'agrégat.
Notons qu’une tour granulaire peut croitre au-dela de la hauteur de Jurin, définie comme la hauteur
maximale atteignable par imbibition capillaire. Cette hauteur théorique correspond a la hauteur
d’équilibre entre la pression motrice d’origine capillaire et le poids du liquide et est exprimée dans
la littérature comme :

_ 4ycost

pgdg

Pour des grains de diametre moyen 340 pum, la hauteur de Jurin vaut h; = 75 mm et est tracée sur
la Fig. 3.13(b). A la hauteur de Jurin, le rayon de courbure des ménisques aux interfaces liquide-
air est alors égal au rayon des grains r,. Or dans le cas des tours granulaires, la véritable limite
de hauteur correspond au rayon de courbure minimal supportable par ’empilement granulaire.
Celui-ci est égal au rayon des pores débouchant a la surface. Les mesures expérimentales [11, 54]
donnent une hauteur limite :

hy (3.4.2)

10y

pgdy’
qui vaut alors ho, = 187 mm. Dans toutes les expériences réalisées, cette limite n’a jamais été
atteinte et de loin, ce qui peut laisser penser que le taux de capture s’annule pour une hauteur
plus faible que hqo.

Comme nous l'avons vu précédemment, le taux de capture (ou probabilité de capture) diminue
exponentiellement avec la dépression hydrostatique pgz ou z = Ah + h et a pour expression
Peapt(2) = Poexp(—z/h*). Notons u(z) le taux de croissance de la tour en fonction de la hauteur
z évaluée par rapport a la surface du réservoir de liquide. Le taux de croissance peut s’écrire en
fonction de la probabilité de capture par le bilan de masse de I'Eq. (3.1.4) :

u(z) = dz_ Qg Peapt(2) = @70 exp <_z) = v exp (—2) , (3.4.4)

hoo (3.4.3)

T At pegS 0s$S h* h*
avec vg = PoQq/(ps®S). En intégrant cette équation, on retrouve bien la loi logarithmique de I’'Eq.
(3.4.1), formulée empiriquement par Pacheco-Véazquez et al. [136]. Notons que lors de la croissance

verticale de tours granulaires, le régime visqueux n’est pas observable. En effet, il n’apparait que sur
les premiers centimetres alors que les tours sont construites avec une dépression initiale supérieure
a quelques centimetres afin que la cohésion soit capable de supporter le poids de la tour.

Cette expression présente néanmoins le probleme de ne pas avoir de hauteur limite de crois-
sance : la croissance devient exponentiellement lente a mesure que la tour grandit mais n’atteint
jamais de hauteur limite. Cette hauteur limite, notée h., peut étre introduite en écrivant la pro-
babilité de capture comme une probabilité exponentielle décalée pour s’annuler a h, :

Po (e_z/h* - e_hc/h*) pour z < h,.

7Dcapt(z) = (345)

0 pour =z > he.

Le sens de cette hauteur critique tient dans le fait que, a une certaine altitude, bien que du liquide
soit encore disponible en surface, le grain impactant ne parvient pas I'atteindre car le rayon de
courbure des ménisques est trop faible. On peut ainsi penser que cette hauteur critique dépend de
la vitesse et est d’autant plus petite que la vitesse d’impact est faible jusqu’a atteindre hj pour
vy = 0. En introduisant cette nouvelle expression de la probabilité de capture dans le bilan de
masse de I'Eq. (3.4.4), on obtient :

z dz t
| i = | ot (3.4.6)
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Fig. 3.14 Influence de la hauteur critique de capture sur la dynamique de croissance d’une tour
granulaire. La fonction de croissance logarithmique de 'Eq. (3.4.1). est tracée en pointillés noirs
avec h* = 20 mm et vop = 5 mm.s~ ', qui sont des parameétres de croissance proche de ceux
déterminés expérimentalement.

Cette équation différentielle peut étre résolue en introduisant les variables Z et Z, :
Z=e*" et Z,=ehe/M (3.4.7)

ce qui conduit a

Z dz t Vo
— = —dt. 4.
/ 7Ze—2)  Jo I (348)

En intégrant cette équation différentielle entre t = 0 et ¢, correspondant a z = 0 et z, on obtient
la solution implicite décrivant la croissance d’une tour granulaire jusqu’a la hauteur h. :

* . —z/h* _ _—hc/h*
g 1 hesn [—z ~In <e c )] (3.4.9)

Vo h* 1-— e_hc/h*

La Fig. 3.14 illustre I'influence de la valeur de la hauteur critique h. sur la dynamique temporelle
de croissance d’une tour granulaire. La courbe en pointillés noirs correspond a la loi de croissance
logarithmique pour un jeu de parameétres similaires a ceux obtenus expérimentalement (vy =
5 mm.s~! - h* = 20 mm). En prenant la hauteur ho, comme hauteur limite de croissance (hoo/h* =~
10), on constate que la dynamique de croissance n’est pas impactée, a 1’échelle de nos expériences
qui n’exceédent pas 30 min. En effet, I'influence de la hauteur critique ne se fait sentir que sur
une échelle spatiale de 'ordre de A*. Par conséquent, pour des temps raisonnables vis-a-vis de nos
expériences, la hauteur limite ne commence & modifier la croissance de la tour que pour un rapport
he/h* < 6.

3.4.2 Rétraction gravitaire des ménisques

La rétraction des ménisques a la surface d’un matériau granulaire humide, en raison d’une
hausse de la dépression hydrostatique, a été mis en évidence expérimentalement par les expériences
de microscopie évoquées dans la section précédente. Dans 'accrétion verticale, cet effet peut étre
mesuré macroscopiquement en calculant le rapport entre la masse de liquide et la masse de grains,
le long de la tour. Cette mesure a permis a Pacheco-Vézquez et al. [136] de mettre en évidence une
diminution exponentielle de ce rapport, que nous noterons w = mg;;/mg. Bien que le lien entre la
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Fig. 3.15 (a) Evolution spatiale du rapport massique w = mg/myiq dans une tour granulaire
construite par accrétion de billes de verre de diametre d;, = 100 — 320 um avec Ah = hy =
6,5 cm. La courbe rouge correspond & un ajustement exponentiel des points expérimentaux. (b)
Evolution du rayon d’une tour en fonction de la taille moyenne des billes qui la composent. Dans
toutes les expériences, le diametre interne du tube colimatant le jet vaut 6 mm. Le diametre des
tours varie peu avec la vitesse d’impact. Les barres d’erreurs traduisent la dispersion typique des
données. L’étoile rouge correspond au rayon des tours observés par Pacheco-Véazquez et al. [130].
Un ajustement linéaire des données est tracé en pointillés noirs.

diminution de la quantité de liquide dans la tour et le ralentissement du taux de capture avec la
hauteur de la tour avait été fait, cette variation n’avait pas été localisée a la surface de la tour
mais attribuée a une saturation partielle de 'empilement et 'apparition de poches d’air (passage
de V'état capillaire a ' état funiculaire), ce que nos données tomographiques infirment.

Pour s’en convaincre, une fois construite, une tour granulaire est découpée en petits morceaux
d’environ 1 cm de long tout en la gardant connectée au réservoir de liquide. Une fois débitée,
chaque portion est pesée, mise a sécher & 1’étuve a 60° C puis re-pesée pour obtenir les masses de
liquide et de grains pour chaque portion. Le rapport w est ensuite déduit et son évolution suivant
Paltitude est tracée sur la Fig. 3.15(a). Le rapport massique décroit donc & mesure que la tour
grandit et les points relevés expérimentalement peuvent étre ajustés par une fonction exponentielle
décroissante w(z) = (wyp — weo) exp(—2z/h*), ol wy correspond au rapport massique a dépression
nulle, wse au rapport massique minimum lorsque les ménisques ont atteint leur courbure maximale,
c’est-a-dire la courbure du pore, et h* la hauteur caractéristique de rétraction des ménisques.

On modélise & présent 'amplitude de cette rétraction en reprenant le modele de fraction sur-
facique de liquide développé dans la section 3.2. Grace a des considérations géométriques, nous
avions montré que ’épaisseur de liquide hy;, a la surface d’une couche de grains sous dépression,
imposant un rayon de courbure R, s’écrivait :

r 1/7,\2
hiig = Rey|1+2 =L — = 9) — R,. 3.4.10
lig \/+ Rc 3(RC ( )

Cette relation, déterminée pour un empilement compact, peut étre généralisée dans le cas d’un
empilement lache en introduisant le parametre € tel que 2¢ est la distance inter-grains bord a bord

[Fig. 3.16(a)]. Dans ce cas, la hauteur hj;, s’écrit :

1 2 4 2 2
By = Rc\/l +2 ;—9 -5 (g) -3 (g) (1 + :-"> ~ R.. (3.4.11)
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Fig. 3.16 (a) Schéma de la couche supérieure d’'un matériau granulaire humide composé de grains
monodisperses arrangés suivant un empilement lache - vue de dessus. La distance inter-grains
est notée 2¢. (b) Relation entre l'espacement inter-grains e et la compacité ¢ déduite de 1'Eq.
(3.4.19). (¢) Evolution du rapport massique calculé pour une tour de compacité ¢ = 0,74 et
une couronne d’espacement € = 0. (d) Evolution du rapport massique calculé pour une tour de
compacité ¢ = 0,63 et une couronne d’espacement ¢ = 26 pm.
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e=0
liq

€
liq
tranche de la tour granulaire, a une altitude z, d’épaisseur 2\/§(rg + €), ce qui correspond & deux
couches de grains en empilement hexagonal. L’aire de cette tranche s’écrit alors

A =21Ry 2V3(ry + ¢), (3.4.12)

Dans la suite, nous prendrons hj;, a la place de hy;q, et on a bien h = hyiq. Considérons une

avec Rp le rayon de la tour granulaire. Comme on peut le voir sur la Fig. 3.15(b), le rayon de
la tour croit linéairement avec le rayon des grains, dans la gamme des tailles étudiées dans ce
travail. Dans la suite, on prendra donc Ry = 207, conformément aux résultats expérimentaux.
Nos résultats sont par ailleurs concordants avec les images de tours publiées dans [136]. On note
mgrt la masse de grains dans la couronne extérieure de la tour, composée d’'une demi-épaisseur de
grains. Cette masse s’exprime simplement comme le nombre de grains a la surface de la tranche
multiplié par la moitié du volume d’un grain :

2 TR
mé™ =2 x Srpry [ —— . 3.4.13
g 3™ P’y ( Ty + 6) ( )
Le volume de liquide dans la couronne varie lui en fonction de la hauteur de liquide hleiq et du
rayon apparent du grain, lui-méme relié a hj, par :

rapP = \/W' (3.4.14)

ezt g'écrit comme le volume de la couronne moins le volume des grains

Ainsi le volume de liquide mj;y

immergés :

RS2 R
mfi‘ff =p [hliqA — mhi;, (7“92 + (TZPP)Q + 3q> (TZ +T6> (3.4.15)

On obtient finalement le rapport w = my;/my en calculant les masses de liquide et de grains sur
toute la tranche avec une contribution interne (le coeur de la tour) constante et une contribution
extérieure (la couronne) variant avec le rayon de courbure R.. On écrit donc :

mg = mZ“lk +mi™(X) = ¢pg 2V3ry m(Ry —1g)? + mi™(X) (3.4.16)
et
Miig = mpe® + mfEH(X) = (1 — ¢)p 2V3rg m(Ry — 1rg)? + mieh(X), (3.4.17)
ce qui permet de déduire w(z) puisque le rayon de courbure varie comme l'inverse de l'altitude :
2
R.= 2L (3.4.18)
pPgz

Enfin, pour comparer le modele théorique aux résultats expérimentaux, il est nécessaire de retrans-
crire la compacité ¢ en un espacement inter-grains e. En supposant toujours que I’empilement est
organisé suivant un réseau hexagonal compact, on obtient :

e=— 1, (3.4.19)

Cette correspondance est tracée sur la Fig. 3.16(b). La compacité typique d’une tour granulaire
est de ¢ = 0,63, ce qui équivaut a un espacement inter-grains ¢ = 26 wm. L’évolution théorique du
rapport massique est tracée sur les Fig. 3.16(c)-(d), respectivement pour des espacements ¢ = 0 et
€ = 26 pm, c’est-a-dire des compacités ¢ = 0,74 et ¢ = 0,63. Le rapport massique théorique varie
de manieére similaire aux mesures expérimentales. Pour le cas compact, I’amplitude de variation est
moindre car la couche est trés dense. Par contre, en considérant la bonne compacité, 'amplitude
de décroissance de w est du méme ordre de grandeur que celle relevée expérimentalement. Cette
variation de masse de liquide s’explique donc bien uniquement par la rétraction des ménisques
soumis a un gradient hydrostatique.



76 CHAPITRE 3. DYNAMIQUE ET MECANISMES D’ACCRETION GRANULAIRE SOUS UN JET DILUE

6000 : : : : 50 25
B B Measured velocity N
5000| — Free fall velocity - v(z) =/ 2g2 i a0l \? é /120
~ ’
~ 4000 1 —_ I ! %
' g 30 o e flsg
é 3000 ] g * . £
= n ., 20 ; “a {107
= 2000 ] 7 A
10 ,-; —15
1000 1 e LA
m_--H EEy,
0 ) ) ) ) ) ) 0 == . . N (9
o 20 40 60 80 100 120 140 0 500 1000 1500 2000 2500
L (cm) v, (mm/s)
(a) (b)

Fig. 3.17 (a) Vitesse d’impact des grains en fonction de la longueur du tube dans lequel sont
injectés les grains. La courbe rouge correspond a la vitesse terminale de chute libre des grains. (b)
Evolution des paramétres de croissance avec la vitesse d’impact vg. En bleu, la hauteur caracté-
ristique de rétraction des ménisques h*, en rouge, la vitesse de croissance a dépression nulle vy,
lorsque les ménisques ont un rayon de courbure nul. Les courbes pointillées sont un guide pour
Pceil.

3.4.3 Influence de la vitesse d’impact

On s’intéresse dans cette partie a 'influence de la vitesse d’impact sur la dynamique de crois-
sance d’un agrégat vertical. La vitesse est contrdlée en modifiant la longueur L du tube dans lequel
chutent les grains, variant de 5 & 120 cm. Le jet granulaire dilué nous permet de faire varier la
vitesse d’impact indépendamment du débit de grains, qui reste toujours constant dans ces expé-
riences, égal a Q, = 1,1 g.s~!. La vitesse d’impact, notée vy varie donc entre 0,5 et 2,5 m.s~ !,
mesurée a ’aide d’une caméra rapide. Ces expériences sont réalisées avec des billes de verre présen-
tant une distribution granulométrique plus large d, = 100 — 320 pm. La dépression hydrostatique
est identique d'une expérience a une autre : Ah = hy = 5,5 cm. Chaque courbe de croissance
est ajustée par la fonction logarithmique de I'Eq. (3.4.1), et les parametres de croissance vy et
h* sont tracés sur la Fig. 3.17(a) en fonction de vy. On constate que la vitesse de croissance a
dépression nulle augmente avec la vitesse d’impact des grains alors que dans le méme temps, la
hauteur caractéristique de rétraction des ménisques diminue.

La vitesse vy retranscrit, en terme de taux de croissance, la probabilité de capturer un grain
lorsqu’il impacte le liquide. Comme nous I’avons vu dans la section précédente, un grain n’est pas
capturé des lors qu’il rencontre du liquide mais doit impacter dans une zone optimale que 1’'on
appelle site de capture, situé entre les grains, 1a ot la quantité de liquide est la plus importante et
le nombre de contacts permettant la dissipation énergétique le plus grand. I’augmentation de la
vitesse de croissance vy avec v, peut s’interpréter comme une plus grande disponibilité des sites de
capture. En impactant la surface, les grains mobilisent les autres grains aux alentours et ouvrent
le site de capture, permettant au grain de s’y loger. Ainsi, plus la vitesse d’impact est grande, plus
il est aisé pour un grain de se créer son espace au sein de I’empilement et de réorganiser la surface.

L’interprétation de la diminution de h* est plus complexe. En effet, cette hauteur caractéristique
de rétraction des ménisques semble étre un parametre structurel : en fonction de ’agencement
des grains, les ménisques devront plus ou moins se rétracter pour s’adapter a la géométrie de
la surface, compte tenu de leur courbure fixée par la dépression. On peut alors s’attendre a une
variation de compacité ¢ en fonction de la vitesse d’impact v,. En effet, en reprenant le calcul
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Fig. 3.18 (a) Variation de la fraction surfacique de liquide (¢1iq — ¢o0)/(1 — o) en fonction du
rayon de courbure adimensionné X, proportionnel & la dépression hydrostatique, pour différentes
valeurs de I'espacement inter-grains €. La tangente a ’origine coupe 'axe des abscisses a la hauteur
normalisée X*, correspondant & la hauteur caractéristique de rétraction des ménisques normalisée.
(b) Evolution de la hauteur caractéristique normalisée X* en fonction de 'espacement inter-grains.

de la fraction surfacique de liquide ¢y de 'Eq. (3.2.9) en considérant un empilement lache, on
peut déterminer 1’évolution de la fraction surfacique sous dépression pour différentes valeurs de
I’espacement inter-grains e. On remplace alors hy;, par hfiq dans le calcul de dgP?, nécessaire pour
déduire ¢;4. L’évolution de la fraction surfacique ¢y, est tracée en fonction de X, le rayon de
courbure normalisée par d, et proportionnel a z, pour différentes valeurs de € sur la Fig. 3.18(a).
La fraction surfacique est écrite sous forme (¢iq — ¢oo)/(1 — o) pour que la tangente a l'origine
intersecte I’axe des abscisses a la hauteur caractéristique de décroissance X*. L’évolution de cette
hauteur caractéristique est tracée sur la Fig. 3.18(b) en fonction de €. Ces calculs démontrent
que la hauteur caractéristique de décroissance de l'aire de liquide disponible a la surface d’un
matériau granulaire humide décroit a mesure que l’espacement inter-grains augmente. En terme
de compacité, cela signifie que plus la compacité est élevée, plus la hauteur caractéristique de
rétraction est grande, c’est-a-dire que les ménisques se rétractent peu.

Des tours construites sous différentes vitesses d’impact ont été imagées par microtomographie X
afin d’en étudier la microstructure interne. Un exemple est présenté sur la Fig. 3.19. La compacité
interne moyenne dans la tour est évaluée en calculant la fraction occupée par la partie solide
sur chaque tranche. La compacité sur une épaisseur de 1 cm est représentée sur la Fig. 3.19(b),
correspondant & 'image de tour de la Fig. 3.19(a). La compacité est constante le long de la
tour pour une vitesse d’impact donnée. En faisant varier la vitesse d’impact, on découvre que la
compacité change peu, pour des variations de vitesses d’impact entrainant de forte variation de
h* [Fig. 3.19(c)]. Ce résultat est assez surprenant puisqu’une variation de compacité aurait pu
expliquer une variation de h*.

Les résultats expérimentaux révelent donc que la compacité interne de la tour ne varie pas avec
la vitesse d’impact. De plus, les gammes de variation de h* relevées expérimentalement nécessite-
raient des espacements colossaux entre les grains, supérieurs & un demi rayon, soit des compacités
inférieures a 0,5, irréalistes pour un agencement homogene. Néanmoins, de tels espacement peuvent
étre envisagés si la surface de 'empilement est hétérogene. En raison de la vitesse des grains a
I'impact, 'empilement peut se désorganiser en surface créant des poches localement trés laches
et d’autres plus compacts. Le bilan en terme de rétraction surfacique des ménisques peut étre
grossiérement évalué en considérant un pavage de portions de différentes compacités. En prenant
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Fig. 3.19 (a) Coupe longitudinale d’une tour granulaire construite par accrétion de billes de verre
(dy = 300 — 380 um) avec une solution aqueuse d’iodure de zinc. (b) Evolution longitudinale
de la compacité interne d’une tour. La compacité est évaluée en mesurant la fraction surfacique
occupée par les grains pour chaque section transversale. La compacité interne moyenne est tracée
en pointillé noir. (¢) Compacité interne ¢ de tours granulaires obtenues par accrétion de billes de
verre impactant I'agrégat a différentes vitesses d’impact vg.
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Fig. 3.20 (a) Variation de la fraction surfacique de liquide en fonction de X pour différentes
valeurs de compacité homogene et hétérogene. L’hétérogénéité est introduite en considérant la
surface comme un pavage de différentes compacités : 4/6 & ¢ = 0,63, 1/6 & ¢ = 0,74 et 1/6 a
¢ = 0,52. La compacité moyenne reste égale a 0,63 mais avec des hétérogénéités. (b) Illustration
du changement de taille des sites de capture résultant de I’hétérogénéité d’une surface granulaire
humide.
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Fig. 3.21 Dynamique de croissance de tours granulaires pour différents mélanges eau-glycérol.
Les agrégats sont produits par accrétion de billes de verre (dy = 300 — 380 pm) injectés a un débit
Qy=1,1 g.s~1 & une vitesse vg ~ 2 m.s~!. Le substrat humide est composé des mémes grains,
ensilés dans un tube de 15 mm de diametre, sur une hauteur hy; = 39 mm soumis a une dépression
Ah = 39 mm. Les tours ont toujours la méme allure et la méme largeur.

par exemple un pavage composé de 4/6 des blocs ayant une compacité égale a 0,63, 1/6 ayant
une compacité égale a 0,74 et 1/6 ayant une compacité égale a 0,52, la compacité moyenne vaut
toujours ¢ = 0,63 mais la répartition du liquide en surface est différente. L’évolution de $liq dans
ce cas hétérogene est tracée en noir sur la Fig. 3.20(a). On constate que I’hétérogénéité se traduit
par une rétraction plus prononcée et une diminution de X*, donc de h*. Ce processus peut expli-
quer la diminution de h* relevée expérimentalement lorsque la vitesse d’impact est accrue, tout en
étant concordant avec le fait que la compacité ne change pas. Cette approche va également dans
le sens d’une I'augmentation de vy avec v, puisque plus la surface est hétérogene, plus la surface
de liquide "utile" a la capture, c’est-a-dire contenant suffisamment de liquide et le bon agencement
des grains pour en piéger un autre, est grande en raison de la création de sites plus larges [Fig.
3.20(b)].

3.4.4 Influence des propriétés du liquide et des grains

Dans cette partie, nous nous concentrons a présent sur les effets des parameétres physico-
chimiques du liquide et des grains sur la dynamique de croissance d’un agrégat et sur les mé-
canismes de capture qu’ils modifient. Ces travaux sont encore préliminaires et visent a discuter
qualitativement l'influence de plusieurs parametres tels que la viscosité, la tension de surface,
I’angle de contact ou la forme des grains. Comme nous l'avons vu dans la section 3.2, la capture
d’un grain requiert de dissiper 1’énergie cinétique de ce grain par plusieurs mécanismes : la dissi-
pation visqueuse lors de ’enfoncement et du rebond du grain, la dissipation capillaire associée a
I’étirement du pont et la dissipation granulaire résultant des chocs entre particules dans le réseau
granulaire. Modifier les propriétés du liquide et des grains revient donc a modifier 'ampleur de
chaque processus de dissipation. Les expériences de croissance de tour granulaire sont ici utilisées
comme un outil permettant de décrire I'influence de chaque mécanisme.

Viscosité du fluide interstitiel

La viscosité du fluide interstitiel est modifiée en remplagant I’eau par des mélanges eau-glycérol.
La tension de surface et la densité du glycérol étant proches de celles de I'eau (y = 66 mN.m™! -
p=1,26 g.cm™3), on les considérera constantes devant la variation de viscosité, d’un facteur 3 a
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Fig. 3.22 (a) Dynamique de croissance de tours granulaires constituées de billes de verre de
diametre dy; = 300 — 380 um et d’eau ou d’éthanol. Parametres : @, = 1,1 gs - Ah =39 mm -
hg =39 mm - vy ~ 2 m.s~ 1. (b) (en haut) Série de photographies de la croissance d’une tour avec
de l'eau - At = 250 s. (en bas) Série de photographies de la croissance d’une tour avec de 1’éthanol
- At =250 s.

27 en fonction de la quantité de glycérol ajoutée. Différents mélanges eau-glycérol (0%, 33%, 50%
et 66% en volume) sont utilisés pour faire croitre des agrégats par accrétion de billes de verre de
diametre dy = 300 — 380 pm. Les viscosités sont mesurées a ’aide d'un rhéometre cone-plan. Pour
toutes les expériences, une dépression constante Ah = 39 mm est imposée dans un empilement
granulaire saturé de méme hauteur hy, = Ah. Les courbes de croissance sont tracées pour plusieurs
viscosités sur la Fig. 3.21. On constate que 'augmentation de la viscosité se traduit par une perte
d’efficacité du processus de capture puisque 'agrégat croit moins vite et moins haut a mesure que
le fluide devient plus visqueux.

Ce résultat peut paraitre contre-intuitif si ’on considére la seule dissipation visqueuse. En effet,
I’énergie perdue par déplacement visqueux augmente linéairement avec la viscosité du liquide, ce
qui devrait se traduire par un gain d’efficacité au niveau de la capture. Or la principale source
de dissipation est d’origine granulaire et provient de I'impact du grain sur un réseau granulaire
mobile capable de dissiper de I’énergie par une série de chocs entre les grains qui le composent
[162]. L’élévation de la viscosité réduit 'efficacité de ce mode de dissipation puisque les grains sont
moins mobiles et que les taux de transfert lors des chocs diminuent. A mesure que la viscosité du
fluide augmente, ’agrégat se rigidifie et devient moins déformable, ne permettant plus aux grains
incidents de s’implanter correctement au sein de I’agrégat. Lorsque la viscosité est grande, la tour
se comporte comme une plaque rigide, dissipant trés peu d’énergie lors du choc [159].

Tension de surface et mouillabilité

L’influence de la tension de surface est testée en remplagant I’eau par de I’éthanol, dont la
tension de surface est trois fois inférieure & celle de I'eau (y = 22 mN.m™!) et la viscosité et la
densité varient peu. La dynamique de croissance d’une tour granulaire avec de 1’éthanol, réalisée
dans les mémes conditions que précédemment, est tracée sur la Fig. 3.22(a). On se limitera a
des expériences courtes pour limiter I’évaporation du liquide. A premiére vue, la diminution de la
tension de surface induit une chute de l'efficacité de la capture puisque la croissance est fortement
ralentie. Il ne faut cependant pas oublier qu’en raison de la différence de tension superficielle, I’état
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initial du substrat est différent : le rayon de courbure des interfaces liquide-air s’écrit en effet

2y

La différence de hauteur Ah étant identique dans les deux cas, le rayon de courbure avec ’éthanol
vaut

Reth — Reau (7““‘) Peth (3.4.21)
Yeth / Peau

soit un rayon de courbure pour I’éthanol 2,5 fois plus faible que celui de I'eau (pe, = 0,789 g/ cmf?’).
La comparaison des deux dynamiques nécessite par conséquent de faire appel aux parametres de
croissance h* et vy afin de s’affranchir des effets purement géométriques de positionnement des
ménisques. L’ajustement des données par une loi logarithmique conduit aux valeurs suivantes :
pour I’éthanol :

R*=7,9mm — wo=10,8 mm.s (3.4.22)

pour l'eau :
h*=14,0 mm — v =64 mm.s . (3.4.23)

L’efficacité du processus de capture, proportionnelle a vy, augmente donc lorsque la tension de
surface diminue. Comme pour la viscosité, ce constat peut paraitre surprenant du point de vue
de la dissipation capillaire mais ne ’est pas du point de vue de la mobilité granulaire. En effet,
méme si la dépression capillaire est identique & une altitude donnée, une plus faible tension de
surface favorisera la déformation des interfaces en déplacant les grains. Il est alors plus facile pour
un grain de se faire une place dans ’empilement lors de 'impact, de la méme maniere que pour
une vitesse d’impact élevée. Ce point est par ailleurs visible expérimentalement sur la morphologie
méme des tours qui sont beaucoup plus larges et écrasées avec 1’éthanol. Comme on peut le voir
sur la Fig. 3.22(b), le rayon de la tour peut étre supérieur a celui du tube d’injection. Cette analyse
est également cohérente avec une diminution de la hauteur h* puisque la surface est également
plus facilement désorganisable et donc plus hétérogene.

Intéressons nous a présent au role de la mouillabilité des grains, au travers de I’angle de contact
0. Dans la totalité du chapitre, nous avons uniquement considéré des interactions entre des grains
et des liquides mouillants. Or la qualité du mouillage d’un liquide sur les grains peut fortement
modifier les propriétés d’imprégnation de ce dernier dans un empilement granulaire [110]. Pour
tester l'effet de la mouillabilité, nous avons substitué les billes de verre mouillantes par des billes
de verre recouvertes d'un revétement de peinture les rendant non-mouillantes (cf. chap 2). Ces
grains présentent un angle de contact § = 72 + 5° et ne s’impregnent donc pas spontanément
comme on peut le voir sur les Fig. 3.23(a)-(b). De maniére surprenante, il est tout de moins
possible de batir une tour granulaire avec de tels grains, dont une photographie est présentée sur
la Fig. 3.23(c). La dynamique de croissance de cet agrégat est tracée sur la Fig. 3.23(d) et comparée
au cas des grains mouillants. La croissance est plus lente que pour les grains mouillants mais reste
néanmoins possible puisque 'impact des grains sur l'agrégat permet de se soustraire au blocage
géométrique des ménisques, responsable de la non-imprégnation des grains non-mouillants.

Grains réels : polydispersité et angularité

Pour finir, on considere le cas de matériaux granulaires plus réalistes, a savoir du sable. Nous
utilisons ici du sable de Roncevaux (cf. chap. 2), qui est un sable de carriére, fin mais trés anguleux.
La Fig. 3.24(a) montre la courbe de croissance d’une tour construite avec ce sable de Roncevaux,
comparée aux billes de verre dans les mémes conditions. La croissance est tres rapide et la tour
atteint des hauteurs supérieures au cas des billes de verre. Cela s’explique a la fois par la plus grande
polydispersité et I'irrégularité des grains qui créent des pores plus petits, favorisant I’ascension du
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Fig. 3.23 (a) (en haut) Photographie de 'imprégnation spontanée de billes de verre mouillantes.
(en bas) Non-imprégnation spontanée de billes de verre recouvertes d’un revétement de peinture
les rendant non-mouillantes. (b) Photographie d’une tour granulaire produite par accrétion de
grains non-mouillants sur un substrat de grains mouillants. (¢) Dynamique de croissance de tours
granulaires constituées de grains mouillants ou non-mouillants. Parameétres : Q, = 1,1 g.s™! -
Ah =27 mm - hy = 10 mm - vy ~ 2 m.s~ 1.

liquide. Parallélement, I'angularité et la rugosité des grains de sable géneérent des dissipations
supplémentaires par frottement des grains les uns avec les autres. Les particules sont donc plus
facilement capturées et le taux de capture augmente fortement par rapport a celui des grains
sphériques. La grande efficacité de capture modifie également la morphologie des tours qui sont
plus corruguées qu’avec des grains sphériques. Les grains sont en effet capturés a I'apex de la
tour mais peuvent aussi étre piégés le long de la tour apreés avoir rebondi, engendrant des facies
dendritiques comme sur les Fig. 3.24(b)-(c).

3.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons étudié la dynamique de croissance d’un matériau granulaire
humide par accrétion granulaire en régime dilué ainsi que les mécanismes qui sous-tendent ce
phénomene. Au moyen d’une expérience modele de croissance horizontale d’agrégat saturé, nous
avons mis en évidence deux dynamiques de croissance en fonction de la dépression imposée dans
le matériau, relibes aux mécanismes limitant la croissance. A faible dépression, la croissance de
I'agrégat est limitée par le transport visqueux du liquide au sein de ’empilement granulaire pour
qu’il atteigne la surface du matériau. A plus grande dépression, la croissance est limitée par la
vitesse de capture des grains secs par les interfaces liquides. Nous avons montré que le mécanisme de
capture était local et dépendait de la quantité de liquide disponible a la surface d’un agrégat saturé
en liquide. La dépression imposée dans le liquide du matériau granulaire se traduit a la surface par
une rétraction des ménisques qui diminue l’aire de liquide disponible a la surface pour la capture.
Le processus de capture peut étre modélisée par une probabilité de capture P.qp: proportionnelle
a la quantité de liquide disponible & l'interface pour piéger des grains. Cette probabilité décroit
exponentiellement avec la dépression hydrostatique et capture bien la transition entre les régimes
de capture et visqueux puisque cette probabilité engendre un temps caractéristique de capture 7eqp
a comparer avec le temps de transport visqueux 7,;s.. Ce travail a fait I’objet d’une publication
dans Physical Review Letters [156].

Dans un second temps, nous avons ré-examiné la question de la croissance des tours granulaires
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Fig. 3.24 (a) Dynamique de croissance de tours granulaires constitués de sable de Roncevaux
(tamisé) ou de billes de verre. Parametres : Q, = 1,1 g.s™' - Ah = 27 mm - h, = 10 mm -
Vg ~ 2 m.s~!. (b) Photographie d’une tour granulaire réalisée avec du sable de Roncevaux de
diametre d; = 220 — 420 pm. (c) Photographie d’une tour granulaire réalisée avec du sable de
Roncevaux de diametre dy = 60 — 300 pm.

construites par accrétion d’un jet de grains secs [136]. La dynamique de croissance logarithmique
qui les caractérise est le résultat de la décroissance exponentielle de la probabilité de capture,
elle-méme conséquence de la rétraction gravitaire des ménisques a mesure que la tour croit. Dif-
férents parametres expérimentaux comme la vitesse d’impact ou les propriétés physico-chimiques
ont ensuite été testés a travers cette expérience pour comprendre leur influence sur la probabilité
de capture. Ces différents parametres modifient les mécanismes de dissipation (visqueuse, capillaire
et granulaire) dans des sens contraires, rendant leur modélisation non triviale.
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Dans ce chapitre, nous abordons le probleme de ’accrétion granulaire dans une nouvelle géomé-
trie permettant d’étudier 'influence des propriétés de I’écoulement granulaire dense sur le processus
de capture des grains. Les travaux présentés dans le chapitre 3 visaient essentiellement a com-
prendre la physique a 'origine du phénomeéne de capture rencontré lors de 'impact d’un grain sec
sur un agrégat humide saturé. Les écoulements considérés jusqu’alors étaient relativement simples,
a savoir des jets dilués de grains en chute libre dans l'air avec une vitesse d’impact élevée. Dans
ce chapitre, nous nous intéressons aux écoulements granulaires denses cisaillés qui constituent une
catégorie d’écoulements beaucoup plus proches des applications réelles, aussi bien en géophysique
[12, 168] qu'industrielles (mélangeur a pales [116, 169], four tournant [170], vidange de silo). Le
dispositif expérimental d’écoulement sur plan incliné confiné sera décrit dans la section 4.1. La
phénoménologie de la croissance de 'agrégat et les spécificités liées aux écoulements cisaillés se-
ront également discutées. La section 4.2 sera consacrée a 1’étude de I'influence du débit de grains
sur la dynamique de croissance de 'agrégat. Ce parametre est primordial puisqu’il controle a la
fois I’épaisseur de I’écoulement et le taux de cisaillement moyen. Enfin, dans la section 4.3, nous
proposerons une modélisation de I'interaction entre I’écoulement granulaire sec et I’agrégat humide
afin de comprendre et rationaliser le role de ’écoulement dense sur la dynamique d’accrétion. Ce
travail aboutira & la détermination d’une loi d’accrétion dans les écoulements granulaires denses
et cisaillés.
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Fig. 4.1 (a) Schéma du montage expérimental d’accrétion sur plan incliné rugueux. (b) Photo-
graphie du dispositif expérimental. L’inclinaison du plan est mesurée par un inclinometre digital.
Un panneau LED est placé derriere le plan incliné afin d’éclairer les grains et de distinguer les
parties imprégnées des parties séches par contraste d’absorption : les grains saturés en liquide
transmettront davantage la lumiere et apparaitront plus clairs.

4.1 Expériences sur plan incliné

Dans cette partie, nous introduisons un nouveau systeme expérimental d’accrétion sur plan in-
cliné. Le plan incliné rugueux est un dispositif historique pour I’étude des écoulements granulaires
denses puisqu’il permet de générer des écoulements stationnaires et uniformes avec un taux de
cisaillement imposé par 'angle d’inclinaison « [138, 171]. Cette configuration a fait I’objet de nom-
breux travaux, tant expérimentaux que numériques en utilisant des méthodes d’éléments discrets
(DEM). Les principaux résultats sont répertoriés dans l'article du GDR MiDi, publié en 2004, qui
fait un état des lieux complet des connaissances de ’époque [65].

Les écoulements stationnaires présentent un profil vertical de vitesse de Bagnold en u(z) ~ 23/2
pour des épaisseurs h suffisamment grandes et qui devient linéaire proche de I'épaisseur d’arrét hgqop
[172]. La vitesse moyenne suivant la verticale @ suit une relation empirique @/v/gh ~ h/hgop(ct)
[171, 172, 173], appelée flow rule, a Porigine de la rhéologie locale () décrivant les écoulements
granulaires denses [07, 68]. Cette rhéologie a notamment permis de modéliser plusieurs aspects
des écoulements granulaires denses a surface libre comme la forme du front d’avalanche [69, 171],
les écoulements sur fonds meubles [(5], lapparition d’ondes de surface, dite ondes de Kapiza
[175, 176, 177] ainsi que les effets de confinements par les parois latérales [178, 179].

4.1.1 Montage expérimental

Les expériences d’accrétion sous écoulement cisaillé sont réalisées dans une configuration de
plan incliné confiné. Le montage expérimental, schématisé sur la Fig. 4.1(a), est constitué d’un
plan, rendu rugueux en collant des grains de diametre 400-460 um, de longueur L = 20 cm, de
largeur W = 12 mm et confiné entre deux plaques de verre constituant les parois latérales. Le plan
peut s’incliner d’un angle a compris entre 0° et 45° et 1’écoulement est alimenté en grains par un
entonnoir métallique déversant des grains a un débit massique @), constant. Le débit est imposé en
modifiant 'ouverture de ’entonnoir et varie de 1 & 20 g.s~'. Un obstacle est disposé entre le plan
et la sortie de ’entonnoir afin de réorienter les grains et de les ralentir avant de s’écouler dans le
canal. La rugosité du plan impose une condition de vitesse basale nulle, essentielle pour assurer le
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Fig. 4.2 Série d’images montrant I’évolution de 'agrégat et du tas statique retenu en amont, en
fonction du temps. Les grains s’écoulent de la gauche vers la droite et rencontrent la zone humide,
située en bas a droite du plan, connectée & un réservoir de liquide a une différence de hauteur
Ah = 15 mm. L’agrégat, saturé en liquide, apparait en gris clair par rétro-éclairage alors que les
grains secs sont plus sombres. Le tas est statique et seule la couche supérieure est en écoulement au
niveau du sommet de I'agrégat ou I’on peut discerner le jet en chute libre une fois I’agrégat franchi.
Les grains, des billes de verre de 300-380 um, sont injectés a un débit massique @, = 2,2 g.s L.

Chaque image est séparée de 500 s.
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controle du taux de cisaillement 4. Une photographie du montage est présentée sur la Fig. 4.1(b).

Les grains employés pour les expériences sont des micro-billes de verre sphériques et mouillantes.
Trois populations de grains ont été utilisées : d; = 300 — 380 pum, d; = 400 — 460 um et d, =
510 — 620 um. Les caractéristiques de ces micro-billes sont détaillées dans le chapitre 2. Dans la
suite, on notera d, le diamétre moyen des grains.

L’écoulement granulaire dense interagit avec un matériau granulaire humide composé, pour
chaque expérience, de billes de verre de diametre d, = 400 — 460 um, et disposé en aval du
plan. Les grains sont ensilés, sur une hauteur h, = 40 mm, dans une cavité réalisée dans le plan
incliné, de méme largeur que le plan W = 12 mm et de longueur ¢, = 10 mm, comme défini sur
la Fig. 4.1(a). Les grains humides sont connectés a un réservoir de liquide dont la surface libre
est positionnée a une hauteur Ah = 15 mm sous laltitude de la surface des grains mouillés. La
dépression hydrostatique Ap = pgAh est maintenue constante tout au long des expériences pour
garder les mémes conditions de capture. Comme nous ’avons vu dans le chapitre 3, a l'interface
liquide-air, I’équilibre de pression s’écrit :

2
pO*PgAhZPO*%a (4.1.1)
C
d’out un rayon de courbure des ménisques
2y
R.=—F— 4.1.2
= AR (4.1.2)

ou p est la masse volumique du liquide, v la tension de surface et R, le rayon de courbure des
ménisques aux interfaces.

4.1.2 Dynamique de croissance de I'agrégat

Les grains injectés en amont du canal s’écoulent sur la pente rugueuse en formant un écoule-
ment dense stationnaire!. En rencontrant la zone granulaire humide, une fraction des grains secs
est piégée par le liquide et commence a former un agrégat humide. Cet agrégat croit sur toute
la largeur du canal et I'obstrue, formant un obstacle qui empéche ’écoulement des grains. Ce
"barrage granulaire"', stabilisé par la cohésion et la friction aux parois, retient un tas de grains

1. Cette observation ne vaut qu’a faible débit. En raison du confinement latéral, & débit plus élevé, un écoulement
sur tas se forme et I’angle d’avalanche est supérieur a celui du plan [180]. L’angle d’inclinaison « est donc pris supérieur
ou égal a I’angle d’avalanche afin d’éviter la formation du tas.
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Fig. 4.3 (a) Evolution de la morphologie du tas de grains retenu par agrégat en fonction du
temps, dans le référentiel du plan incliné. Le trait rouge symbolise la position du matériau gra-
nulaire humide permettant ’accrétion des grains secs. Les parameétres expérimentaux sont les
mémes que pour la Fig. 4.2. (b) Dynamique temporelle de croissance de l'agrégat. La hauteur
h(t) = zis — 9 est ajustée par la loi logarithmique de 'Eq. (4.1.3). La dynamique compléte est
obtenue en reconnectant les portions de courbes & méme altitude.

secs et statiques en amont du plan. L’écoulement passe donc d’une configuration plan incliné a un
écoulement sur tas et continue d’interagir avec l'agrégat, lui permettant de poursuivre sa crois-
sance par accrétion. L’écoulement sur tas est une autre configuration d’écoulement granulaire tres

étudiée dans la littérature [65]. Comme nous le verrons dans la section 4.2, ces écoulements sont
également stationnaires et leurs propriétés (angle d’avalanche, épaisseur d’écoulement, vitesse de
surface) dépendent uniquement du débit @, et de la largeur du canal W [178, ]. La transition

entre I’écoulement sur plan incliné et I’écoulement sur tas intervenant tres tot, nous considérerons
dans la suite que 'accrétion résulte uniquement de 'interaction de ce dernier type d’écoulement
avec l'agrégat humide.

La dynamique de croissance de ’agrégat est enregistrée au moyen d’une caméra CCD a faible
vitesse d’acquisition, entre 12 et 30 im/min. La croissance est assez lente et les expériences peuvent
durer entre 30 min et 3 h. Une série d’images montrant I’évolution de ’agrégat et du tas statique
au cours du temps est présentée sur la Fig 4.2 pour des grains de diametres d, = 300 — 380 um
et un débit Q4 = 2,2 g.s~1. La hauteur de 'agrégat est mesurée en suivant I’évolution temporelle
de la hauteur du tas z4s(t), Ol 2445 est mesuré perpendiculairement au plan incliné (Fig. 4.2). En
effet, cet axe correspond, en premiere approximation, & la direction de croissance de 'agrégat. La
hauteur de 'agrégat h, perpendiculairement au plan, est ensuite déduite en soustrayant I'épaisseur
de la couche en écoulement § tel que h = 2445 — 0. La forme du tas correspondant aux photographies
de la Fig. 4.2 est tracée, a différents instants, sur la Fig. 4.3(a). La dynamique de croissance de
lagrégat en est déduite et tracée sur la Fig. 4.3(b). Cette courbe est bien ajustée par la loi de
croissance logarithmique introduite dans le chapitre 3 pour décrire la croissance verticale d’une
tour granulaire construite par accrétion de grains secs provenant d’un jet dilué de grains. Cette
fonction s’écrit dans le cas du plan incliné :

h(t) = z* In (1 + Zt) : (4.1.3)

ol z* et v; sont respectivement la hauteur caractéristique et la vitesse initiale de croissance. Ces
parameétres directement obtenus en ajustant les données expérimentales sont ensuite reliés au
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Fig. 4.4 (a) Croissance, ponctuée de cassures, d'un agrégat produit par I’écoulement de grains de
diametre dy = 400 —460 pm sur un agrégat saturé, en dépression Ap = —pgAh, avec Ah = 15 mm.
Le débit massique d’alimentation en grains vaut @, = 6,9 g.s~!. La courbe en insert correspond
4 la croissance nette de 1’agrégat, ajustée en pointillés rouges par 'Eq. (4.1.3). (b) Evolution de la
fréquence de cassures en fonction du débit massique de grains @), pour différentes tailles de grains.

mécanisme de capture par accrétion. On introduit A* la hauteur caractéristique de rétraction
verticale des ménisques sous gravité et vy la vitesse de croissance verticale par accrétion en présence
de liquide, c’est-a-dire a dépression nulle (Ah = 0), tels que :

Ah
h* =z*cosa et wy=w;exp <_h*> (4.1.4)
Comme nous I'avons vu au chapitre 3, ces deux parameétres traduisent la physique de la capture en
prenant en compte la rétraction des ménisques a l'interface sec-humide et 'efficacité du processus
de capture en présence de liquide. Ainsi, en ré-écrivant ’'Eq. (4.1.3) en fonction de h* et vy, il

vient : Ah/h*
In (1 + cos avoet> . (4.1.5)

*

h(t) =

h*

COS «x

Il est important de noter que la croissance d’un agrégat n’est pas toujours réguliere [Fig. 4.4(a)].
En effet, bien que stabilisé par la friction pariétale, 'agrégat peut se briser au cours de la croissance
sous la pression de I’écoulement qui emporte par moments des fragments d’agrégats. Néanmoins,
ces évenements n’impactent pas la croissance globale car ’accrétion est un processus local qui
ne dépend que de la dépression & la surface de l'agrégat humide, comme nous ’avons vu dans le
chapitre 3. En raccordant les portions de courbes, avant et aprés rupture, a altitude constante, on
retrouve la croissance compléte. Comme on peut le voir sur la Fig. 4.4(b), la fréquence de cassure
fe, définie comme le nombre de ruptures par heure, augmente avec le diametre des grains et le
débit d’injection qui induit une augmentation du taux de cisaillement appliqué par I’écoulement
sur l’agrégat [178]. Dans le cas des tours granulaires, Pacheco et al. [136] ont montré que la stabilité
mécanique des tours résultait de I’équilibre des forces cohésives induits par les ménisques avec le
poids de la tour d’une part et la pression normale imposée par le jet de grains d’autre part. La
perte de cet équilibre se traduit par une rupture par flambage de la tour & sa base. Dans cette
géométrie, il apparait alors que le seuil de rupture diminue linéairement avec le débit de grains et
la vitesse d’impact, qui étaient décorrélées dans ses expériences [136]. Pour les écoulements cisaillés
considérés ici, seule la contrainte tangentielle participe a la fragmentation de 'agrégat en emportant
des morceaux de ce dernier, proches du sommet de l'agrégat. Le frottement pariétal encaisse en
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effet une grande partie du poids de la colonne de grains par effet Janssen [181, , |, ce qui
explique que 'agrégat ne céde pas a sa base au contraire des tours. On peut estimer la cohésion de
I'agrégat au point de rupture et la comparer a la contrainte imposée par I’écoulement. La contrainte
cohésive o, en régime saturé dépend de la dépression capillaire aux interfaces, fixée dans notre cas
par la hauteur de 'agrégat :

Oc = Pe = pgh. (4.1.6)

avec h attitude de la cassure par rapport au niveau de ’eau. L’amplitude des forces de cohésion
n’est donc pas reliée a la taille des grains contrairement aux états insaturés ou la force cohésive
dépend du réseau de ponts capillaires [137]. Pour une altitude typique de fracture de 10 cm, la
contrainte cohésive vaut o, >~ 1000 Pa. La contrainte due a ’écoulement peut étre modélisée par
la contrainte de Bagnold [130] qui provient d’une analyse dimensionnelle et s’exprime comme

B = f(¢)pgd92'727 (4.1.7)

ou f est une fonction de la compacité ¢. L’augmentation du nombre de cassures de 'agrégat peut
donc s’expliquer par 'augmentation de la contrainte due a I’écoulement, qui augmente avec d, et
Qg On peut estimer le taux de cisaillement typique par 4 ~ (1/2)+/g/d [65], d’ou 78 =~ (1/2)pgygd,
qui vaut alors 75 ~ 14 Pa pour des billes de verre de diameétre 560 pum. Cette contrainte est
donc 100 fois plus faible que la contrainte cohésive, ce qui est en contradiction avec 1’observation
expérimentale de l'arrachement localisé de l'agrégat. Cette conclusion suggere que les cassures
observées ne sont pas issues d’un processus d’arrachement des grains en surface de l’agrégat mais
plutot la conséquence de 'application d’un couple trop important par ’écoulement sur l'agrégat.

4.1.3 Morphologie de I'agrégat

Durant sa croissance, la morphologie de la zone saturée change, conséquence de deux phéno-
menes : I’ascension du liquide par la capture de grains en écoulement qui déplacent les interfaces
fluides et I'imbibition capillaire dans le tas statique retenu par 'agrégat. Les Figs. 4.5(a) et 4.5(c)
montrent respectivement une photographie d’'un agrégat et du tas qu’il retient, distinguables par
le contraste d’absorption de la lumiére rétro-émise, et les contours de ce méme agrégat a différents
instants. On constate que l'agrégat, délimité par le front saturé, croit a la fois de fagon aniso-
trope, dans la direction de croissance de 'agrégat, mais également de fagon isotrope, dans une
moindre mesure. La direction de croissance est quasiment perpendiculaire a ’écoulement sur tas,
dont l'inclinaison est égale a 'angle de tas et dépend du débit [178, | mais reste cependant
proche de I’angle d’inclinaison du plan @ = 25° dans la gamme étudiée. La propagation anisotrope
est due a l'accrétion granulaire qui mobilise le liquide dans la direction de croissance de I’agrégat.
L’expansion de la base, plus isotrope, est liée a 'imprégnation capillaire qui se développe en paral-
lele de ’accrétion. Pour s’en convaincre, une expérience d’imbibition capillaire a été réalisée dans
un tas incliné statique, dans les mémes conditions de pression hydrostatique que les expériences
d’accrétion, c’est-a-dire Ap = —pgAh au niveau de la source avec Ah = 1,5 cm. Une photogra-
phie et I’évolution temporelle de la morphologie des fronts d’imbibition sont représentées sur les
Figs. 4.5(b) et 4.5(d). Les fronts sont similaires & ceux relevés dans la partie isotrope des fronts
d’accrétion et I’évolution temporelle est également tres comparable. Néanmoins, le front d’imbibi-
tion di a 'accrétion semble légerement accélérer le transport de liquide par rapport au processus
uniquement piloté par la capillarité.

La zone liée a I'imbibition capillaire est d’autant plus étendue que les grains sont petits puisque
la pression capillaire décroit comme l'inverse du diametre de grains. Par ailleurs, la dynamique
d’imbibition capillaire influe sur la dynamique d’accrétion. Expérimentalement, on constate que
I’imbibition capillaire est plus forte lorsque 'agrégat croit rapidement. Le liquide est orienté pré-
férentiellement vers 'interface agrégat/écoulement en raison du pompage capillaire, conséquence
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(a) Photographie d’un agrégat sur plan incliné et du front d’imprégnation dans le tas

statique retenu en amont. Les grains saturés apparaissent en gris clair alors que les grains secs
apparaissent sombres en éclairage arriere. L’expérience est réalisée avec des grains de diametre
300-380 um et un débit massique de 2,5 g.s~!. La photographie est prise aprés 4100 s. (b) Photo-
graphie du front d’imprégnation d’une expérience d’imbibition dans un tas incliné statique réalisée
avec les mémes grains. La photographie est également prise apres 4100 s. La dépression imposée
a la source est identique a celle de l'expérience d’accrétion, équivalente & Ah = 1,5 cm. (c) Evo-
lution temporelle de la morphologie de l'agrégat saturé s’expansant par accrétion. (d) Evolution
temporelle de la morphologie du front d’imprégnation par imbibition capillaire dans un tas incliné.
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Fig. 4.6 Distributions de taille des grains de 1’écoulement granulaire dense et dans l'agrégat
composé des grains capturés par accrétion. (a) Pour une distribution initiale bimodale 10-90% (pic
a dg = 160 pm et d, = 340 pm), la composition de I'agrégat est de 50-50% mettant en évidence
une capture sélective des plus petites particules. (b) Pour une distribution épurée des plus petits
grains, la composition de I'agrégat est quasiment identique a celle de I’écoulement.

de la capture des grains qui ne laissent pas le temps nécessaire au fluide pour s’étendre dans les
grains statiques.

4.1.4 Ségrégation et capture sélective

Lorsqu’un matériau granulaire composé de grains de différentes tailles mais de méme densité
est soumis & un écoulement cisaillé dans le champ de pesanteur, un phénomene de ségrégation est
habituellement observé [131]. Les plus petits grains tombent vers le fond de I’écoulement alors que
les plus gros remontent a la surface. Ce phénomene est visible dans un grand nombre de configu-
rations expérimentales [185], aussi bien en tambour tournant [110, 186, 187], qu’en plan incliné
[139, 184, 188] et en écoulement sur tas [141, 186, 189]. En régime stationnaire, la ségrégation
opére une stratification en taille dans ’écoulement, les gros grains remontant en surface, 1a ou la
vitesse est la plus élevée. En régime intermittent, caractérisé par des séries d’avalanches, visible
typiquement pour des écoulements sur tas a faible débit, la ségrégation génere des séries de strates
par dépots successifs de gros grains [141]. Dans ces conditions, 'ajout de liquide et d’effets capil-
laires ne peut que complexifier un peu plus le probleme. En effet, la ségrégation en taille induit
une capture sélective des plus petits grains d’une distribution de taille.

Dans notre cas, le phénomene de ségrégation vient se superposer a la croissance de ’agrégat :
en dévalant la pente du tas, I’écoulement granulaire ségrege et seuls les plus petits grains, situés en
bas de I’écoulement, entrent en contact avec I’agrégat saturé. Pour mettre en évidence ce phéno-
mene, une distribution faiblement bimodale (10-90 %, en nombre) est utilisée pour une expérience
d’accrétion. La distribution de taille de grains est représentée sur la Fig. 4.6(a) en bleu et présente
deux pics a 160 um et 340 um. Apres 'expérience, les grains composant I'agrégat sont analysés
et leur distribution est représentée sur la Fig. 4.6(a) en rouge. Les positions des maxima restent
inchangées mais le poids relatif de chaque population est fortement modifié par la capture puisqu’il
est quasiment a 50-50 % en nombre. Cette sélectivité est problématique pour la reproductibilité
et la représentativité des expériences car ce phénomene donne un poids considérable aux queues
inférieures de distributions, tres difficiles & éliminer par tamisage.

Dans la suite de ce chapitre, nous avons raffiné le tamisage et tiré profit de cette capture sélective
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des petites particules pour resserrer la distribution des tailles de grains. En effet, en utilisant un lot
de grains dans une expérience d’accrétion de ce type et en éliminant ensuite I’ensemble des grains
capturés par 'agrégat ainsi que les grains retenus en amont par le tas, également ségrégé, il est
possible d’éliminer les plus petits grains du lot et de réaliser des expériences reproductibles. La Fig.
4.6(b) reporte en vert la distribution de taille d’un lot ainsi raffiné et celle de l’agrégat récupéré
apres une expérience d’accrétion sur plan incliné. Les deux distributions sont presque identiques,
permettant d’assimiler la distribution dans 'agrégat a celle dans I’écoulement granulaire.

La ségrégation est généralement un phénomene a proscrire dans les procédés industriels qui
visent a mélanger efficacement des matériaux granulaires de différentes tailles en vue de coupler
leurs propriétés, par exemple dans le cas des lessives en poudre, ou d’induire des réactions entre
les grains comme pour la fusion du mélange vitrifiable [7]. Néanmoins, elle peut aussi étre un
outil efficace pour séparer des grains et offrir une nouvelle forme de tamisage, pourvu que les
grains puissent étre facilement récupérés par la suite. La capture sélective en figeant le systeme
entre l'agrégat, le tas statique et la couche en écoulement est une méthode efficace pour épurer
une distribution granulaire de ses éléments les plus fins, de maniére plus simple que les montages
imaginés a I’époque par Savage & Lun [184]. Dans le méme esprit, citons également la ségrégation
par macroratchets qui offre une méthode de séparation élégante [190].

4.2 Influence du débit massique sur la dynamique de croissance

Dans cette partie, nous nous intéressons a l'influence du débit de grains sur la dynamique de
croissance de 'agrégat. Comme nous ’avons vu dans la section précédente, I’écoulement sur plan
incliné laisse rapidement place a un écoulement sur tas qui interagit durablement avec l'agrégat
et permet la croissance de ce dernier. Or les propriétés de I’écoulement sur tas telles que I’angle
d’avalanche, I’épaisseur en écoulement et la vitesse de surface dépendent directement du débit mas-
sique imposé [178, |. Dans un premier temps nous caractériserons les propriétés de I’écoulement
granulaire avant d’étudier son impact sur la dynamique de croissance par accrétion.

4.2.1 Mesure du champ de vitesse

Le champ de vitesse de I’écoulement granulaire quasi-2D est mesuré, a la paroi, a partir de
films enregistrés avec une caméra rapide Phantom V611 & une vitesse d’acquisition de 2000 im/s.
L’écoulement est rétro-éclairé par un puissant panneau LED permettant de visualiser les grains
par transmission et d’éviter les reflets. Le profil de vitesse est obtenu par un traitement d’image de
type flot optique adapté aux écoulements granulaires (Fig. 4.7). Cette technique consiste a calculer
la vitesse moyenne d’un écoulement en mesurant I’angle des trajectoires dessinées par les particules
sur un diagramme spatio-temporel tracé dans la direction de 1’écoulement [138, 191].

Le profil de vitesse V,(z), orienté suivant la direction e, est représenté schématiquement sur
la Fig. 4.7(a). Le profil est obtenu en réalisant une série de diagrammes spatio-temporels a diffé-
rentes profondeurs z de ’écoulement, la référence z = 0 étant prise au niveau de la surface libre.
Un exemple de diagramme est présenté sur la Fig. 4.7(b). Les différentes lignes correspondent
aux traces laissées par le passage des billes rétro-éclairées, ce qui donne des lignes brillantes. Les
pentes permettent ensuite de remonter a la vitesse moyenne de 1’écoulement, & une profondeur
donnée. La vitesse moyenne est obtenue en effectuant la transformée de Fourier du diagramme
et en l'ajustant par régression linéaire comme illustrée sur la Fig. 4.7(c). Cette technique permet
d’obtenir facilement une cartographie du champ de vitesse. Cependant, elle nécessite d’imposer
une direction a I’écoulement (ici suivant e,) et ne donne pas acceés a l'autre composante, ici la
composante verticale. En outre, cette technique optique ne donne acces qu’a la vitesse en paroi,
plus faible que la vitesse au centre du canal en raison de la friction pariétale [178]. Dans la suite,
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Fig. 4.7 (a) Hlustration du profil de vitesse V;(z) dans la couche en écoulement en amont de
lagrégat. (b) Diagramme spatio-temporel issu d’une vidéo enregistrée a 2000 im/s. Les lignes
matérialisent la trace laissée par le passage des grains et sont orientées d’un angle 3, ce qui donne
une mesure de la vitesse u = (L/T) tan a avec L la longueur de 'image et T' le temps de la vidéo.
(c) Transformée de Fourier (FFT) de I'image (b) permettant de mesurer plus précisément ’angle
B. Cette opération est réalisée pour plusieurs profondeurs z afin d’obtenir un profil complet.

nous supposerons toutefois que la vitesse est homogene sur toute la largeur du systéme et nous
I’assimilerons a la vitesse pariétale.

Cette méthode est utilisée pour mesurer le champ de vitesse au cours d’une expérience d’ac-
crétion sur plan incliné, a proximité de 'agrégat et au niveau de ’écoulement sur tas. Un exemple
est présenté sur la Fig. 4.8 pour un écoulement de billes de verre de diametres dy = 300 — 380 um
a un débit Q4 = 7,9 g.s~1. La position de 1’agrégat est matérialisée par un rectangle rouge. On
constate que le profil de vitesse loin de 'agrégat et & proximité de I’agrégat sont assez similaires et
présentent la forme caractéristique d’'un écoulement sur tas, c’est-a-dire une partie plutot linéaire
a proximité de la surface libre, suivie d’'une queue exponentielle dans la zone de fluage, raccordant
la couche en écoulement au tas statique. Cette mesure laisse penser que la présence de 'agrégat
modifie assez peu le champ de vitesse dans I’écoulement granulaire et que l'interaction entre les
grains en écoulement et la zone humide s’effectue a faible vitesse.

Les différents écoulements sur tas sont caractérisés, dans le régime stationnaire et uniforme,
pour chaque taille de grains et chaque débit d’alimentation en déterminant le profil de vitesse
Vi(2). Des exemples de profils, relevés pour des grains de diametres d, = 300 — 380 pm, sont
représentés sur la Fig. 4.9(a). A mesure que le débit s’accroit, la vitesse maximale, localisée a
la surface, Vyurr = V,(0) augmente, tout comme I'épaisseur de la couche en écoulement. Cette

15 -10 -5 0 5 10 15
z (mm)

Fig. 4.8 Profils de vitesse d’un écoulement granulaire déterminé & proximité de I'agrégat lors de
sa croissance par accrétion. L’agrégat est représenté par un rectangle rouge.
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Fig. 4.9 (a) Profils de vitesse d’écoulement sur tas stationnaire, mesurés a la paroi pour différents
débits massiques Q,. (b) Evolution de la vitesse de surface Viy; = Vi(z = 0) (losanges noirs)
et de I’épaisseur (carrés bleus) en écoulement § en fonction du débit massique Q4. Pour ces deux
figures, les grains utilisés ont des diametres dgy = 300 — 380 um.

épaisseur, notée §, est évaluée expérimentalement en mesurant la profondeur a laquelle la vitesse
V() devient inférieure a 0,5 mm.s~!. L’évolution de ces deux parameétres en fonction du débit
massique est reportée sur la Fig. 4.9(b). La dépendance vis-a-vis du débit est assez proche des
mesures faites par Jop et al. [1 78] pour différentes largeurs de canal. Dans notre cas, la largeur du
canal vaut W = 12 mm et correspond & un nombre de grains compris entre 20 et 30 en fonction de
leur diametre. Cela représente un confinement important, induisant une faible épaisseur de couche
en écoulement, inférieure a 20 d,, mais une vitesse de surface élevée.

4.2.2 Dynamique de croissance

Nous nous intéressons a présent a l'influence du débit massique de grains sur la dynamique de
croissance d'un agrégat. Ce parametre peut en effet agir a la fois sur le nombre de grains entrant

eeQ, =11g/s
eeQ, =25¢g/s
eeQ, =7.34g/s
co@, =15.8¢g/s

500 1000 1500 2000 2500 3000
t (s)

Fig. 410 Evolution temporelle de la hauteur d’un agrégat croissant par accrétion de grains secs
en fonction du débit de grains injectés. Les billes de verre ont un diametre compris entre 300 pm
et 380 pm.



96 CHAPITRE 4. ACCRETION GRANULAIRE SOUS ECOULEMENT DENSE CISAILLE

0.25 : : : 80 :
20l ®ed =340 pm ||
0.20f ¥ -TooC ¢ l o >~ mmd =435 ym
) - n - I /,' e . ¢6d =557 pm |
D015 o m o g 50 ’ O ®
E ’ ’ P E .’.
E [ e & a0}
/
T.0.10{, M e-"7" x SN
= .- w 30| g OTsl
o ® - Y 4 =9
eeod =340 pm 20t |
0.05} mEd =435 pm || o
®0d =557 um
0.00 ‘ ‘ ‘ 0 ‘ : :
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
Q, (g/s) Q, (g/s)
(a) (b)

Fig. 4.11 Evolution de (a) la vitesse initiale de croissance v; et de (b) la hauteur caractéristique
de croissance z*, en fonction du débit massique Q.

effectivement en contact avec I’agrégat humide [136] mais également sur l'interaction granulaire
sec-humide a l'interface en modifiant les propriétés de I’écoulement comme nous ’avons vu précé-
demment. Les dynamiques de croissance d’agrégats soumis a différents débits de grains sont tracées
sur la Fig. 4.10. A premiére vue, une élévation du débit massique tend & accélérer la dynamique
de croissance globale méme si dans le méme temps, la fréquence de cassures de 'agrégat augmente
également (cf. Sect. 4.1). Chaque croissance peut étre correctement capturée par I’'Eq. (4.1.3) avec
les parametres ajustables v; et z*. L’évolution de ces parametres, en fonction du débit, est reportée
sur les Figs. 4.11(a)-(b), pour différentes tailles de grains.

On constate que la vitesse initiale de croissance v; augmente fortement avec le débit jusqu’a
sembler saturer, pour un certain débit (),, diminuant avec la taille des grains. Parallelement, la
hauteur caractéristique de croissance varie, dans une gamme de valeurs plus restreinte, en exhibant
un maximum pour un débit différent en fonction de la taille des grains. Comme nous 'avons discuté
dans le chapitre 3, les parameétres v; et z* pilotent respectivement la dynamique aux temps courts
et aux temps longs puisque :

dh dh  2*
— ~ — ~ = t . 4.2.1
i quand t—0 et g ; quand ¢ — 400 ( )

Compte tenu de la faible amplitude des variations de z* avec le débit, ’accélération de la croissance
avec le débit est la conséquence de I'augmentation de la vitesse v; a temps courts. Finalement, afin
de remonter a la signification de chaque terme, on trace, sur la Fig. 4.12, ’évolution de la hauteur
caractéristique de rétraction h* et de la vitesse de croissance a dépression nulle vy comme définis
par I'Eq. (4.1.4). Les dépendances de ces parameétres avec le débit sont sensiblement les mémes que
celles de z* et v;, si ce n’est que la saturation de la vitesse observée a grand débit semble moins
visible.

Finalement, pour une taille de grains donnée, plus le débit massique est important, plus la
vitesse de croissance vg, reliée au taux de capture, augmente alors que la hauteur caractéristique
h* de rétraction des ménisques augmente puis diminue en présentant un maximum. La vitesse de
croissance est d’autant plus grande que les grains sont grands et la position du maximum de h*
semble varier légerement avec Q.
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Fig. 4.12 Evolution de (a) la vitesse d’accrétion vy & dépression nulle (Ap = 0) et de (b) la
hauteur caractéristique de rétraction des ménisques h* a interface agrégat/écoulement, avec le
débit massique Q.

4.3 Modélisation de I'effet du cisaillement

Dans cette partie, nous proposons de modéliser I'influence du débit de grains en considérant
leffet de I’écoulement d’une couche dense de grains sur un agrégat saturé. La compréhension du
mécanisme microscopique d’interaction entre les grains secs en écoulement et les grains humides
statiques est introduite a travers la définition du nombre d’inertie granulaire I permettant de
comparer les contributions normale et tangentielle. Ce nombre sans dimension permet de tenir

compte des caractéristiques de ’écoulement qui sont contrdlées de fagons non-indépendantes par
le débit Q.

4.3.1 Nombre d’inertie granulaire

Nous rappelons ici 'interprétation du nombre d’inertie introduite par le GDR MiDi [65]. Consi-
dérons un écoulement granulaire composé de grains sphériques de diametre d, et de densité pg,
soumis a un cisaillement simple. On note 7 et P les contraintes de cisaillement et normale imposées
a l’écoulement et * le taux de cisaillement. Une analyse dimensionnelle du probléme permet de
définir un unique nombre sans dimension controlant le systéme, appelé nombre d’inertie et défini
comme [66, 67] :

Ydg

\/P/pg

Ce nombre sans dimension est a la base de la rhéologie frictionnelle p(1) décrivant les écoulements
granulaires denses, brievement décrite dans l'introduction. Physiquement, ce nombre peut étre
interprété comme le rapport de deux temps [65] :

I:

(4.3.1)

I=— 4.3.2
T (43.2)

ou Tp = dgy/+/P/pg est un temps de réarrangement microscopique du grain relié a la pression de
confinement qui lui est imposée et T, = 1/% est un temps macroscopique de déplacement d'un
grain soumis a un cisaillement moyen. Ces deux temps peuvent étre estimés en considérant deux
couches de grains en écoulement 1'une par rapport a ’autre, comme schématisé sur la Fig. 4.13. La
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Fig. 4.13 Schéma illustrant le sens physique des temps typiques de déformation 7%, et de confine-
ment Tp. Schéma adapté de l'article du GDR MiDi [65].

différence de vitesse entre les deux couches cisaillées s’écrit Au = 4d,. Par conséquent, le temps
mis par un grain pour se déplacer de son diametre et passer par-dessus le grain devant lui vaut
T, =dy/Au = 1/4. Le second temps peut s’interpréter comme le temps de chute d’un grain dans
un trou de taille d, sous l'effet d’une pression de confinement P. En écrivant la loi de Newton, on
obtient que ,ogdg4 /Tp? = Pd92, ce qui donne le temps de chute microscopique Tp = dy/+/P/py.

Le nombre d’inertie peut aussi étre interprété comme le rapport de la contribution tangentielle
de I’écoulement, liée au taux de cisaillement dans la couche, et la contribution normale, résultant de
la pression imposée par le confinement sur 1’écoulement. Cette interprétation est particulierement
intéressante dans le cas de I'accrétion puisque la capture d’un grain résulte d’une compétition entre
le cisaillement tangentiel des grains qui tend a empécher le piégeage d’'une particule sur l'agrégat
et la pression de confinement, due au poids de la couche dans le cas des écoulements a surface
libre, qui favorise la capture du grain par le substrat humide. Cette vision est schématisée sur la
Fig. 4.14(a) qui définit également les parametres d’écoulement mesurés expérimentalement Vi, s
et 0. Le taux de cisaillement, dans notre cas, peut étre évalué par le rapport de la vitesse de
surface Vi, sy sur 'épaisseur de la couche en écoulement J, en supposant que le profil de vitesse est
linéaire dans la zone en écoulement. Cette approximation est raisonnable pour les écoulements sur
fonds meubles [192]. De plus, la pression de confinement est causée par le poids de la couche en
écoulement et s’écrit donc P = ¢py6 cos . Ainsi, le nombre d’inertie moyen dans les écoulements
étudiés expérimentalement s’écrit :

‘/;UT E
(1) =+ f ¢ (4.3.3)

Vogd cos b

L’évolution du nombre d’inertie moyen en fonction du débit sans dimension Q est tracée sur la Fig.
4.14(b) pour différentes tailles de grains. Ce débit adimensionné est défini par rapport au diametre
des grains par :

Q= (4.3.4)

Q.
g/ ody

avec Q = Qq/(Wepgy) le débit volumique par unité de largeur. Les expériences réalisées explorent
donc une gamme de nombre d’inertie allant de 0,02 & 0,05 dans laquelle les écoulements sont denses
et relativement faiblement cisaillés.



4.3. MODELISATION DE L’EFFET DU CISAILLEMENT 99

0.050 : :
eed =340 pm
0.045} mmd =435 pm 4
//’ A ®6d =557 um
0.040 W 1
// // - -
A~ ’ ’ -7 -
= 0035 | o 4
’l ,' ’./’
0.030|-¢n e
T, o
N .
o
0.025/§%
0.020

50 60

o
—
o
N
o
w
o
'S
o

Fig. 4.14 (a) Schéma d’une couche de grains secs en écoulement sur un agrégat humide mettant en
évidence les paramétres importants pour la définition du nombre d’inertie moyen (I). (b) Evolution
du nombre d’inertie moyen (I), calculé a partir de 'Eq. (4.3.3), pour différentes tailles de grains
et différents débits.

4.3.2 Dynamique d’accrétion sous cisaillement
Taux de croissance a dépression nulle

On s’intéresse tout d’abord a la vitesse de croissance a dépression nulle vy, dont la dépendance
avec le débit @, est tracée sur la Fig. 4.12(a). Ce taux de croissance caractérise l'efficacité du
processus de capture dans le cas le plus favorable au piégeage, c’est-a-dire lorsque le liquide affleure
a la surface du matériau granulaire humide.

On peut écrire cette vitesse en fonction d’un temps de capture t. nécessaire au piégeage d’une
couche de grains, entrainant la croissance d’'une hauteur dy : vo = dg/t.. Pendant ce temps t.,
un nombre N, de grains ayant une vitesse uy = jd, passent sur un site de capture, dont la taille
correspond a un diameétre de grain. On peut écrire ce nombre comme :

Ugle .
N, = = Jt.. (4.3.5)
dy

Enfin, la probabilité de capture a Ap = 0, notée Py, est définie comme le rapport du nombre de
grains capturés (en 'occurrence N, = 1 ici) et du nombre de grains passant sur un site de capture :
1 V0

Po N, = 5d (4.3.6)
Le rapport vg/7d, est tracé en fonction du nombre d’inertie moyen (I) et pour différentes tailles
de grains sur la Fig. 4.15(a). On constate que le taux de capture est quasi-indépendant du nombre
d’inertie, donc du taux de cisaillement adimensionné, pour les plus petits grains. Dans le régime
d’écoulement considéré, la cinétique des grains n’intervient pas et seule la fréquence de passage
des particules sur les sites de capture modifie le taux de croissance de l'agrégat. Cette analyse
ne prévaut cependant pas pour les plus gros grains (d, = 560pum), pour lesquels une diminution
du taux de capture est observée en fonction de (I). Cette baisse de V'efficacité de piégeage a trop
haut taux de cisaillement peut s’interpréter comme un effet de taille fini de I'agrégat humide, qui
s’étend sur une distance ¢, constante dans toutes les expériences. En effet, pour étre capturé, un
grains doit dissiper son énergie cinétique, qui s’écrit e, pgdggu2 x pgdg5"yQ. Cette dissipation
s’opere par transfert d’énergie, a chaque choc, entre le grain sec et les grains en surface de 'agrégat,
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Fig. 4.15 (a) Variation de la probabilité de capture Py = vg/¥dy avec le nombre d’inertie moyen

pour différentes tailles de grains. (b) Evolution de la probabilité de capture extrapolée & un agrégat
infini P§° en fonction du carré du diametre des grains. Cette probabilité est mesurée en prenant
les valeurs sur les plateaux du graphique (a).

qui dissipent eux-méme cette énergie par déplacement visqueux et par chocs secondaires. Or, le
nombre de chocs possibles sur 'agrégat s’écrit £,/d, et décroit donc avec la taille des grains, pour
une distance /, fixée, si bien que le processus devient de moins en moins efficace a mesure que d,
et I augmente, ’énergie a dissiper étant plus grande et le nombre de chocs possibles plus faible.

On observe également que la probabilité de capture Py augmente avec le diameétre des grains.
La valeur de Py est déterminée pour chaque taille de grains dans le régime des faibles valeurs de
(I) et reportée sur la Fig. 4.15(b) en fonction de 392. On note cette probabilité Pg° puisqu’elle
correspond au cas d'une zone d’interaction infinie entre I’écoulement sec et 'agrégat humide, sans
ressentir I'effet de taille de I’agrégat. On constate que Py° est proportionnelle au carré du diametre
des grains. Ce résultat surprenant traduit une meilleure efficacité de la capture, dans ce régime
d’écoulement dense et lent, pour des plus gros grains. Un raisonnement énergétique ne permet pas
d’appréhender ce résultat puisque 1’énergie cinétique e, croit comme dg3 alors que les dissipations
visqueuse et capillaire croissent en dg2, induisant un taux de capture plus faible. En supposant
maintenant que dans la gamme de tailles étudiée, les grains parviennent a dissiper suffisamment
d’énergie cinétique pour étre piégé, on peut interpréter ce résultat par le fait que les sites de capture
voient leur surface efficace croitre proportionnellement a dgz.

Finalement, les résultats peuvent étre résumés par une loi d’échelle reliant la vitesse de crois-
sance a Ap = 0 d’un agrégat humide :

(4.3.7)

avec Po(v:n, ps dg) X dgz'

Vo = ,PO(’Y? m,p, dg)’ydg

Hauteur caractéristique de rétraction des interfaces liquides

Nous nous focalisons a présent sur 1’évolution de la hauteur caractéristique de rétraction des
ménisques a l'interface liquide-air de I'agrégat humide et dont la dépendance avec le débit est
tracée sur la Fig. 4.12(b). Comme nous l’avons vu au chapitre 3, cette longueur est corrélée a la
structuration de ’empilement granulaire a la surface de I'agrégat. Plus la surface est désorganisée
et lache, plus cette longueur est faible. En effet les ménisques s’enfoncent fortement pour s’adapter
A la géométrie de la surface et sont en conséquence peu accessibles aux grains. A linverse, une
surface ordonnée et compacte présentera une hauteur caractéristique tres élevée car les ménisques se
rétractent beaucoup moins. L’évolution de h* est par conséquent profondément liée a I'interaction
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Fig. 4.16 Evolution de la hauteur caractéristique de rétraction des ménisques a la surface d'un
agrégat saturé h*, normalisé par ’épaisseur de la couche de grains en écoulement, en fonction du
nombre d’inertie moyen associé a I’écoulement.

de I’écoulement granulaire avec 'agrégat qui va structurer sa surface. La encore, les contributions
normale et tangentielle de ’écoulement vont avoir tendance a agir différemment : le cisaillement
induit par ’écoulement déstructure 'agrégat en déplacant tangentiellement les grains a la surface
de l'agrégat alors que la pression induite par le poids de la couche empéche la désorganisation et
maintient une certaine structuration de ’empilement. L’évolution de la hauteur h* en fonction de
(I est tracée sur la Fig. 4.16. La hauteur de rétraction est normalisée par I’épaisseur de la couche
en écoulement & qui correspond & 1’échelle typique de pression imposée par la couche. En effet,
le nombre d’inertie ne compare que le poids relatif des contributions normale et tangentielle mais
a une valeur de (I) donnée peut correspondre différentes épaisseurs de couche, modifiant ainsi le
confinement ressenti au niveau de l'agrégat.

Sur la Fig. 4.16, on constate un assez bon regroupement des données expérimentales sur une
droite affine décroissante, traduisant une diminution de la hauteur de rétraction avec (I), a pression
granulaire imposée. Cette hauteur étant reliée la désorganisation de la surface de ’agrégat, comme
nous ’avons vu dans le chapitre 3, pour un confinement donné, la surface de ’agrégat est d’autant
plus désorganisée et décompactée que le taux de cisaillement est important. Notons que le rapport
h*/é peut également étre interprété comme un nombre de cohésion 1/P*, introduit au chapitre
1 pour la rhéologie des matériaux granulaires humides, et généralisant le nombre de Bond en
comparant la force de cohésion capillaire et la pression imposée par la couche sur un grain :

1 vdg
—_— = (4.3.8)
P (5pgg)d92
Or I'équilibre de pression a l'interface liquide-air donne
pgh™ ~ l, (4.3.9)
dyg
ce qui conduit & écrire le rapport h*/§ comme :
h* 1
7 (4.3.10)

5 pgdd,  P*

Ce nombre sans dimension compare ainsi les effets capillaires a 1’échelle du grain aux effets de
pression gravitaire a 1’échelle de 1’écoulement granulaire. Ces derniers prennent le pas sur les
propriétés capillaires & mesure que le cisaillement de ’écoulement augmente.
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Ap =

Fig. 4.17 Schéma d’un écoulement modélisé par les équations de Saint-Venant sur un talus hu-
mide.

Enfin, ces résultats permettent d’établir une loi empirique d’évolution de la hauteur caracté-
ristique de rétraction en fonction des propriétés de I’écoulement granulaire :

h*(p, v, m, 6, (1)) = 8 [Bo(p,v,m) — f(p, v, m(D)] . (4.3.11)

4.3.3 Loi d’accrétion

Dans cette derniére partie, nous formalisons les résultats précédents afin d’établir une loi d’ac-
crétion permettant la modélisation d’un écoulement granulaire dense sur un tas humide saturé.
Considérons une couche d’épaisseur h(z,t) s’écoulant sur un talus de grains saturés d’épaisseur
&(x,t) comme défini sur la Fig. 4.17. En supposant un réservoir infini de liquide dans le tas hu-
mide, on se place dans les conditions permettant ’accrétion des grains secs sur le fond humide sans
limitation par I’apport de liquide.

On utilise I'approche de Saint-Venant pour décrire les écoulements de faibles épaisseurs et
adaptée par Douady et al. [193] pour les écoulements sur fond érodable. Ces écoulements ont fait
I'objet de plusieurs travaux afin de traduire les transferts de matiéres entre deux couches, I'une
en mouvement et 'autre statique [194], et ont été repris récemment pour décrire ’érosion d’un
tas granulaire humide par un écoulement granulaire sec [132]. L’approche de Saint-Venant [195]
consiste a moyenner la vitesse de I’écoulement sur ’épaisseur en utilisant de ’hypothese de couche
mince qui autorise de négliger la composante normale de vitesse. On note donc u(x,t) la vitesse
moyennée sur ’épaisseur telle que

h
(e, ) = /0 w(z, 2, 1)dz (4.3.12)

L’équation de conservation de la masse moyennée s’écrit alors :
I(h+¢§) n ohu
ot ox

L’équation de conservation de la quantité de mouvement moyennée s’écrit de facon similaire :

- 2
Py <(ZQ: + ozagz ) = pggh cos 0, <tan O — up(a, h) — W) (4.3.14)

=0. (4.3.13)

ot
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ou 6, est la pente du tas en croissance et « est le facteur de forme modélisant la spécificité du
profil de vitesse, défini par la relation u2 = a@?. Le membre de droite de 'Eq. (4.3.14) correspond
aux forces appliquées sur ’écoulement, & savoir le poids, la friction basale avec g, le coefficient
de friction & Pinterface entre 1’écoulement et le fond humide et la pression granulaire. A ces deux
équations s’ajoutent une troisieme traduisant 1’échange entre la phase humide et la phase seche en
écoulement, appelée loi d’accrétion :

o8

ot P
avec @ le taux d’accrétion. Ce dernier dépend a la fois de la position de l'interface {(z,t) et des
parametres de I’écoulement. On peut ainsi ’écrire :

(& @, h). (4.3.15)

P(]Zga exp hgcose;‘d y (4316)
_ g
/30 fﬂ\/gTh

avec Py = d92]: (v,m, p) le taux de capture, hf3y(7y,n, p) la hauteur caractéristique de rétraction des
ménisques sous gravité et f(-,n, p) un coefficient sans dimension caractérisant la dépendance de
h* avec u et h.

@(&u,h) =

4.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons étudié 'interaction d’un écoulement granulaire dense et sec avec
un agrégat saturé en liquide. A I'aide un dispositif expérimental de plan incliné rugueux et confing,
nous avons montré que 'accrétion sous écoulement dense et cisaillé suivait un mécanisme de cap-
ture identique a celui régissant la capture de grains secs tombant en un jet gravitaire dilué sur
une surface granulaire humide (cf. chap. 3). Dans chacun des cas, une croissance verticale logarith-
mique est observée, reflet de la diminution exponentielle du taux de capture, elle-méme imputée
a la rétraction gravitaire des ménisques a l'interface entre 'agrégat et ’écoulement de grains secs.
Expérimentalement, notre montage permet d’établir une configuration d’accrétion stationnaire ou
un écoulement sur tas interagit en continu avec 'agrégat humide. En caractérisant d’un coté les
propriétés de 'écoulement granulaire (angle de tas, profil de vitesse et épaisseur coulante) et les
parametres de croissance de I'agrégat de I'autre, nous sommes parvenus a quantifier 'influence de
I’écoulement sur la dynamique d’accrétion. On constate notamment que, dans le régime étudié,
le taux de cisaillement ne modifie pas 'efficacité du processus de capture mais impacte unique-
ment la vitesse de croissance, en permettant le passage d’un plus grand nombre de grains. Par
ailleurs, ’écoulement modifie la disponibilité du liquide a la surface de I'agrégat en le cisaillant et
en le compressant. Cela se traduit au niveau de la croissance par un retrait du liquide plus pro-
noncé a haut taux de cisaillement, conséquence de la désorganisation de la surface par les grains
secs. L’écoulement granulaire modifie donc la dynamique d’accrétion en agissant au travers de la
structuration de 'agrégat et non directement a ’échelle du mécanisme de capture.

Ce travail a finalement permis la détermination d’une loi d’accrétion dépendant a la fois des
parameétres cinétiques de I’écoulement granulaire et de la taille des particules. La prochaine étape
consiste a tester cette loi d’accrétion dans des géométries plus complexes que celle étudiée ici, en
3D notamment, ou la croissance peut étre a la fois verticale et horizontale. Cependant, cette loi
d’accrétion reste incompléte puisqu’elle ne tient pas compte des propriétés du liquide (viscosité,
tension de surface, densité) dont les effets sur le mécanisme de capture sont complexes et pour
I'instant peu quantitatifs (cf. chap 3). De méme, nos travaux ont soulevé 'importance de la taille
de la zone d’interaction sec-humide ainsi qu’une dépendance du taux de capture avec la taille des
particules dont 'origine reste & préciser. Un travail supplémentaire est nécessaire afin de parvenir
a modéliser completement cet aspect, qui apparait lorsque le temps de passage des grains devient
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comparable au temps de capture. Ce dernier point rappelle que la compréhension quantitative du
processus de capture en terme de dissipation énergétique et d’interactions entre le grain et le site
de capture reste parcellaire. Notre travail constitue donc un pas important vers la modélisation
des échanges interfaciaux entre matériaux granulaires secs et saturés.
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Dans ce chapitre, nous nous intéressons a I’évolution d’un agrégat granulaire humide, isolé
dans un écoulement dense de grains secs. Contrairement aux deux chapitres précédents, 'agrégat
possede une quantité limitée de liquide et est libre de bouger au sein de I’écoulement granulaire.
Les grains sont mis en mouvement dans un tambour tournant permettant d’obtenir un écoulement
stationnaire et cyclique. Le dispositif expérimental sera présenté dans la section 5.1. La nature
des écoulements granulaires générés y sera notamment détaillée, tout comme la microstructure
des agrégats formés. La dynamique de croissance des agrégats fera ’objet de la section 5.2, dans
laquelle nous tacherons de faire émerger le mécanisme a ’origine de I’expansion de I'agrégat. Cette
partie se fonde sur des expériences réalisées a ’aide de matériaux granulaires plus réalistes vis-a-vis
des applications, du sable de Roncevaux, qui présente de trés bonnes propriétés de capture, comme
nous ’avons vu dans le chapitre 3. Ces travaux font échos aux procédés industriels de granulation
dits & "bas taux de cisaillement", comme les assiettes granulatrices (granulation dish), utilisées
pour l'agglomération de grosses particules ou le revétement d’agrégats.

5.1 Dispositif expérimental de tambour tournant

Le tambour tournant fait parti des configurations expérimentales classiques pour 1’étude des
écoulements granulaires [65]. Dans l'industrie, cette configuration est rencontrée dans les fours tour-
nants, utilisés dans de nombreux domaines (agroalimentaire, cimentaire, traitement des déchets)
pour réaliser généralement des traitements thermiques sur des quantités industrielles de matériaux
[170]. Ces fours se présentent sous la forme de longs tubes de plusieurs metres de diametre et
dizaines de meétres de long, chauffés et mis en rotation, afin d’induire un écoulement favorisant les
transferts thermiques dans le four. Ce systéme peut également servir de mélangeur [196] mais pré-
sente le défaut d’induire une ségrégation dans le matériau granulaire, les gros grains étant amenés

105



106 CHAPITRE 5. CROISSANCE ET STRUCTURE D’UN AGREGAT ISOLE

Fig. 5.1 (a) Photographie du montage de mise en rotation des flacons cylindriques induisant
les écoulements en tambour tournant. (b) Photographie d’un agrégat composée d’eau colorée a
I’érioglaucine et de billes de verre de diametre dy = 200 — 250 pm a la surface d’'un écoulement de
billes de verre.

en périphérie du tambour [187]. Dans notre étude, 'intérét du tambour tournant réside dans la
périodicité des écoulements qu’il génere, ce qui permet d’observer I’évolution de 'agrégat dans un
systeme fermé sur des temps longs.

5.1.1 Montage expérimental

Le dispositif expérimental utilisé est constitué d’un cylindre large, en verre, de 20 cm de long
et de diametre Digmpowr = 10 cm. Dans les faits, ce cylindre est un flacon en verre cylindrique
dont seul le col est déformé. Un systeme large comme celui-ci permet a l'agrégat de se déplacer
librement dans I’écoulement sans étre perturbé par les parois mais également d’introduire plusieurs
agrégats en paralléle sans qu’ils n’interagissent entre eux. Le cylindre est mis en rotation par deux
rouleaux tournant dans le méme sens, & une vitesse linéaire variant entre 0 et 0,2 m.s™', soit une
vitesse de rotation de 0 & 40 tr/min pour les flacons. Une photographie du dispositif expérimental en
fonctionnement est présentée sur la Fig. 5.1(a). Les grains utilisés dans ce chapitre sont des grains de
sable tamisés dont le diametre dy est compris entre 60 pm et 300 pm. D’autres expériences, évoquées
a la fin de ce chapitre, ont été réalisées avec des billes de verre de diametre d, = 200 — 250 pm.
Enfin, pour toutes les expériences présentées ici, le taux de remplissage du tambour est de 25%.

5.1.2 Ecoulement en tambour tournant

Les écoulements rencontrés dans un tambour tournant dépendent de la vitesse de rotation du
cylindre, notée ). Pour une trés faible vitesse de rotation, le cylindre ne parvient pas & entrainer
les grains qui glissent sur la paroi de ce dernier, on parle de régime de glissement. A vitesse plus
élevée, les grains suivent la rotation du cylindre et s’écoulent en surface lorsque ’angle du tas atteint
I’angle d’avalanche. Ce régime avalancheux est donc caractérisé par une succession d’avalanches
distinctes. En augmentant davantage la vitesse, on atteint le régime continu caractérisé par un
écoulement stationnaire des grains en surface. Les expériences qui suivent sont réalisées dans ce
régime ou I’écoulement granulaire est piloté par la vitesse de rotation du cylindre.

L’écoulement des grains dans le régime continu s’effectue en deux temps : (1) une phase de
rotation en profondeur durant laquelle les grains ont un mouvement de rotation solide en suivant
la paroi du cylindre puis (2) une phase d’écoulement en avalanche lorsque les grains atteignent la
surface. Ces deux phases sont visibles sur les Fig. 5.2(a)-(b), tirées de [190], montrant une pose
longue des grains et leurs trajectoires. On appelle couche active la zone ou les grains s’écoulent en
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(b) (c)

Fig. 5.2 (a) Photographie d’un écoulement granulaire en tambour tournant, avec un temps d’ex-
position long, permettant de visualiser les trajectoires des particules noires disséminées dans des
grains blancs [196]. (b) Trajectoires des grains dans un tambour tournant [196]. (¢) Champ de
vitesse d’un écoulement en tambour tournant [(5].

avalanche et couche passive (ou zone statique) celle ou les grains suivent la rotation du cylindre
(statique dans le référentiel du cylindre).

Le champ de vitesse d’'un écoulement granulaire en tambour est assez similaire a celui observé
dans les écoulements sur fond meuble étudiés dans le chapitre 4 [65, ]. Une illustration d’un
champ de vitesse typique est présentée sur la Fig. 5.2(c). On y retrouve une partie linéaire au
niveau de la couche active, qui concentre 'essentielle du cisaillement, et une queue de profil tendant
exponentiellement vers zéro dans la zone passive, en rotation solide avec le cylindre. Le taux de
cisaillement dans la partie linéaire est a peu prés constant et son amplitude est de l'ordre de [65] :

.1 ]g
7= 9\ 4,

(5.1.1)
On note hg I’épaisseur maximale de la couche active, comme défini sur la Fig. 5.3. Le profil de vitesse
étant lindaire dans cette région, le taux de cisaillement peut alors s’écrire 4 = Vyaz/ho = V /(2ho),
ou V est la vitesse moyenne dans la couche. Le débit de grains s’écoulant dans la couche active
vaut ainsi Q = Vhg. En égalisant ce débit d’avalanche avec le débit de grains remontant dans la
zone passive par rotation solide avec le cylindre, on peut montrer que I'épaisseur de la couche en
écoulement vaut [197, 198] :

2Q)
v

ho =~ (R2 — Ry?) (5.1.2)
ou Ry est défini sur la Fig. 5.3 et caractérise le taux de remplissage. L’épaisseur de cette couche
augmente donc comme la racine carrée de la vitesse angulaire €. Dans la suite, nous nous placerons
dans la situation ol I’épaisseur de la couche active est supérieure au rayon initial de ’agrégat, afin
que ce dernier soit advecté par 1’écoulement granulaire. A linverse, si I'épaisseur de la couche
devient trop faible, I'agrégat entre en contact avec le lit statique et reste alors bloqué au milieu
de I'avalanche. L’influence de la vitesse de rotation et de ’épaisseur de la couche sera notamment
discutée dans la fin de ce chapitre.

Dans les expériences, nous imposons une vitesse de rotation de 18 tr/min, soit Q = 1,88 rad.s ™.
La couche active présente alors une épaisseur approximative hy >~ 8 mm. Les agrégats ayant un
rayon initial de quelques millimetres, inférieur & 1’épaisseur de la couche active, ils sont entrainés
par I’écoulement.
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Fig. 5.3 Schéma décrivant les propriétés d’un écoulement en tambour tournant.

5.1.3 Structure des agrégats

Macrostructure - Les agrégats sont initialement formés en lachant une goutte de liquide
de volume V dans un échantillon de grains. Ce volume est mesuré précisément a l'aide d’une
micropipette & volume fixe (V' = 20,50, 100 puL). La goutte impregne les grains et crée un agrégat
humide de forme aplatie. Cet agrégat est ensuite transféré dans I’écoulement dense de grains,
dans le tambour tournant [Fig. 5.1(b)] puis prélevé a un temps ¢ afin d’étre pesé ou analysé. La
dynamique de croissance d'un agrégat est ensuite reconstruite a partir des mesures de masses
effectuées sur des agrégats prélevés a différents instants. Un exemple de dynamique de croissance
d’agrégat est reporté sur la Fig. 5.4 pour des agrégats composés initialement de grains de sable et
d’eau dans un écoulement de sable de méme granulométrie. Ces mesures dépendent de I'histoire
individuelle de chaque agrégat, plusieurs prélevements sont donc effectués afin de tenir compte de
la variabilité de la croissance.

Sur la Fig. 5.4, on observe une forte augmentation de la masse de 'agrégat, notée mqqq, en
fonction du temps puisqu’elle est multipliée par 3 en ’espace de 5 min, avant de ralentir et d’at-
teindre une valeur a peu pres constante mgy, ~ 4 mg ot mg est la masse initiale de I'agrégat. On
peut comparer cette dynamique de croissance & celle d’un agrégat en statique en suivant 1’évolution
d’un agrégat disposé dans un tas de grains (carré blancs sur la Fig. 5.4). L’augmentation de la
masse de l'agrégat statique est marginale, gagnant a peine 25% sur la méme durée.

Microstructure - La dynamique de I’écoulement granulaire autour de l'agrégat est donc
responsable de forte croissance de l'agrégat isolé. Une telle augmentation de masse nécessite un
transport du liquide au sein de la matrice granulaire pour permettre la capture de grains de sable.
Des expériences de microtomographie par rayons X ont été réalisées afin de visualiser la répartition
du liquide au sein de ’agrégat. Une série de coupes médianes, effectuées sur des agrégats prélevés a
différents temps, est présentée sur la Fig. 5.5 et montre 1’évolution de leur microstructure au cours
de leur croissance. L’agrégat est initialement saturé [Fig. 5.5(a)] avant de capturer des grains a sa
périphérie, entrainant un transport de liquide du cceur, partiellement saturé, vers extérieur [Fig.
5.5(b)-(d)]. On constate que les gros pores se vident au centre, puisque la pression capillaire y est
plus faible, au profit du remplissage de plus petits pores périphériques. Ce transport meéne a une
dispersion compléte du liquide au sein de I'agrégat qui finit par former des ponts capillaires entre
les grains. Cet état correspond au ralentissement et a la stabilisation de la variation de masse de
lagrégat [Fig. 5.5(e)].

La croissance d’un agrégat, isolé dans un écoulement granulaire, s’effectue donc grace a la
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Fig. 5.4 Evolution temporelle de la masse d’un agrégat constitué de grains de sable de Roncevaux
et d’'une solution aqueuse de Znly, dans un écoulement du méme sable en tambour tournant a 18
tr/min, en fonction du temps. Chaque point représente la moyenne de la masse de 5 agrégats
prélevés apres un méme temps de séjour dans le tambour. La barre d’erreur correspond a 1’écart
moyen entre les différentes valeurs. Les carrés blancs représentent la variation de masse d’un agrégat
enfoui dans un tas statique du méme sable.

5 mm

1 mm

Fig. 5.5 Coupes médianes de la reconstruction 3D d’acquisitions tomographiques par rayons X
d’un agrégat au cours de sa croissance, dans un écoulement en tambour tournant. L’agrégat est
constitué d’eau dopé a l'iodure de zinc (gris clair) et de grains de sable (gris sombre). (a) t = 0's,
(b)t =30s, (c) t =100s, (d) t = 180 s, (e) t = 360 s. (f) Agrandissement pour t = 100 s.
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réorganisation du liquide au sein de l'agrégat, qui passe, progressivement et a mesure qu’il capte
des grains, d’un état capillaire saturé a un état pendulaire. Le déplacement du liquide peut étre
attribué au collage de petits grains a la périphérie de l'agrégat [Fig. 5.5(f)], générant des gradients
de pression capables de mobiliser le liquide. Dans la suite, nous nous intéressons a la dynamique
de croissance de 'agrégat.

5.2 Dynamique de croissance d’un agrégat libre

5.2.1 Influence de la quantité de liquide

Intéressons-nous tout d’abord a I'influence de la quantité de liquide injectée initialement dans
lagrégat. La Fig. 5.6(a) reporte les valeurs de la masse initiale de l'agrégat mgo en fonction du
volume de liquide V. On constate une augmentation linéaire de la masse avec le volume, donnant
acces a la compacité ¢ de agrégat. Les barres d’erreurs traduisent la variabilité, assez faibles, des
masses initiales, mesurées sur dix agrégats différents. Ceci signifie que la compacité initiale des
agrégats est assez proche d’un agrégat a l'autre. En notant V' et V les volumes initiaux de liquide
et grains constituant 'agrégat, supposé en régime capillaire, on peut écrire :

Vy 1 - ¢>)
= V=V, | —|. 5.2.1
o=y = Vel (:21)
La masse mg dépend donc linéairement du volume V :
_ ¢ \]_

et ¢ peut étre déduite de 'ajustement des données expérimentales [Fig. 5.6(a)] :

v —p

i 2t (5.2.3)

gb =
Par cette méthode, la compacité des agrégats, composés de grains de sable polydisperse, est évaluée
a ¢ ~0,70.

L’évolution temporelle de la masse des agrégats, pour différents volumes initiaux de liquide,
est présentée sur la Fig. 5.6(b). Le liquide utilisé ici est une solution aqueuse d’iodure de zinc. On
constate des dynamiques de croissance assez similaires quel que soit le volume initialement injecté
avec un important gain de masse suivi d’une stabilisation de la masse. On suppose que la quantité
de liquide est conservée dans 'agrégat et qu’il reste sphérique tout au long de sa croissance. Notons
r le rayon de I'agrégat a un instant ¢ et 79 son rayon initial, la variation de masse mgqq — mg peut
alors s’écrire :

Magg — Mo = %nggbrg +pV — (;Lﬂpgqbro?’ + pV) = %ngaﬁ(r?’ —193), (5.2.4)
en considérant, en premiére approximation, une compacité ¢ = 0, 7 constante. Comme nous l’avons
vu dans la section précédente, 'agrégat grossit en captant des grains en périphérie et en vidant
son ceceur initialement saturé. La croissance se fait donc au travers d’une couronne d’épaisseur Jr,
tel que r = ro +6r. Au début de la croissance, pour §r < rg, on peut approximer 1> = (rq 4 dr)3 ~
10> + 3r92dr. Comme nous l'avons vu au chapitre 3, le taux de croissance initial dépend de la
probabilité de capture des grains et de la surface de liquide disponible & 'interface liquide-air. Le
gain de masse de l'agrégat s’écrit finalement :

Magg — Mo = 47r¢pg'r0257". (5.2.5)
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Fig. 5.6 (a) Dépendance de la masse initiale de l’agrégat avec le volume de liquide injecté, per-
mettant de déterminer une compacité ¢ = 0,7 d’apreés I'Eq. (5.2.3). (b) Evolution temporelle de
la masse d'un agrégat de sable de diametre d, = 60 — 300 um et de solution aqueuse de Znly dans
un écoulement granulaire pour différents volumes initiaux de liquide.

La dépendance de la masse de 'agrégat avec le rayon initial ry, donc avec le volume V injecté,
peut alors étre supprimée en divisant la variation de masse par ro2 proportionnel & my%/3, d’ott la
loi d’échelle m m

%/3” x 0. (5.2.6)
Nous reportons 'expression (mqgq — mo)/ mo2/? en fonction du temps pour différents volumes sur
la Fig. 5.7. On constate une bonne superposition des données expérimentales, en particulier au
début de la croissance. Cela signifie que la probabilité de capturer des grains aux premiers instants
est la méme dans chacun des cas, peu importe le volume initial. La dynamique de croissance de
I'agrégat est alors uniquement gouvernée par la fraction surfacique de liquide disponible a la surface
de l'agrégat, proportionnelle a la surface totale de ce dernier. Comme pour les agrégats saturés
étudiés dans le chapitre 3, la dynamique de croissance aux premiers instants est limitée par la
capture des grains.

5.2.2 Loi de croissance

On s’intéresse a présent a la loi de croissance de I'agrégat lors de son interaction avec 1’écou-
lement granulaire en tambour tournant. L’évolution temporelle du gain de masse normalisée
(Magg — mo)/mo, pour des agrégats constitués de grains de sable et d’eau ou de glycérol, est
tracée en représentation logarithmique sur la Fig. 5.8. Le temps est ici adimensionné par la vitesse
de rotation du tambour via le nombre de tours Ny = ¢t x Q. Les deux courbes suivent une méme
loi de puissance sub-linéaire :

Magg — MO

xt* avec a~0,T7. (5.2.7)
mo

L’agrégat composé de glycérol pur (n = 1,49 Pa.s) croit cependant quatre fois moins vite que
I'agrégat composé d’eau dopé a l'iodure de zinc (n = 1072 Pa.s). La viscosité du liquide a donc
un impact sur la vitesse de croissance, tout comme la mouillabilité, beaucoup plus faible pour
la solution aqueuse d’iodure de zinc que pour le glycérol. Les effets sont cependant difficiles a
décorréler. Cette loi de croissance est valide jusqu’au ralentissement et a la stabilisation de la
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Fig. 5.7 Evolution temporelle de la variation de masse de I’agrégat Magg — Mo divisée par mo?/3,

proportionnelle a ’aire initiale de ’agrégat.

croissance de l'agrégat. Notons que la masse maximale de 'agrégat est aussi 3 fois plus grande
avec le glycérol qu’avec de ’eau dopée, constat qui sera discuté dans le paragraphe suivant.

Comme nous ’avons vu dans le chapitre 3, la croissance par accrétion requiert a la fois de
capturer des grains, a la périphérie de 'agrégat, et de drainer le liquide pour alimenter les pores
qui se forment. Si la croissance est limitée par le taux de capture, on voit immédiatement, en
reprenant I’'Eq. (5.2.5), que le taux de croissance (mqgq — mo)/mo o 07 avec dor/dt = Peapt
constant. Par conséquent, la variation de masse attendue dans le régime de capture doit évoluer
linéairement en temps, ce qui n’est pas observé expérimentalement. Ce résultat suggere donc que
la croissance est limitée par le transport du liquide au sein de la matrice granulaire, dont nous
proposons une modélisation ici. Les images réalisées a ’aide de la tomographie par rayons X ont
montré que le liquide se répandait dans ’agrégat en formant des "canaux liquides" dans un réseau
insaturé. On peut alors penser que le transport s’effectue dans un réseau secondaire le long des
grains, que nous modéliserons par une perméabilité effective, plus faible que la perméabilité du
matériau granulaire s’il était saturé.

On assimile donc le coeur saturé de 'agrégat a un réservoir de liquide, alimentant une imbibition
tri-dimensionnelle dans un matériau granulaire et donc la croissance de 'agrégat, au travers d’un
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Fig. 5.8 Evolution temporelle de la variation de masse normalisée d’agrégats composés de grains
de sable de diametre d, = 60 — 300 um et d’eau dopée a l'iodure de zinc ou de glycérol.
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réseau de canaux, de perméabilité k.rr. Nous développons ici un modele d’imbibition radiale a
partir d’une source ponctuelle étendue, inspiré de [91]. On note ry le rayon initial de l'agrégat
saturé et r(t) le rayon de 'agrégat a 'instant ¢, assimilé a la position du front d’imprégnation dans
les différents canaux, comme reporté sur la Fig. 5.9(a). Le liquide est mobilisé par la dépression
capillaire

P = 27(3050’ (5.2.8)

Tp
résultant de 'accrétion des petits grains a la surface de 'agrégat qui crée des pores, de rayon r,, et
qui pompe le liquide du coeur vers la surface. Expérimentalement, on constate que le coeur se vide
progressivement mais nous considérons dans le calcul que ry reste constant car seul les plus gros
pores se vident. On suppose par ailleurs que la croissance est uniquement radiale et on note g(t)
le débit volumique de liquide au niveau du front. L’équation de Darcy relie le gradient de pression
a la vitesse d’écoulement radiale, et peut étre écrite, en fonction du débit ¢(t) :
dp _ mq(?)

_ 2 A 2.
dr  Anrlkesy (5.2.9)

La pression au niveau du ceeur saturé est reliée a la courbure locale des ménisques et vaut p.“" =

—2v/R., tandis que la pression au front vaut —p?. La différence de pression, moteur des écoulements
s’écrit Ap, = pP — pSe"". En intégrant 'Eq. (5.2.9) entre 7 et 7, on obtient ensuite

nq(t) (1 1 )
Ap. = - — — . 5.2.10
P 47rkeff r o ( )

En remplagant ¢(t) par son expression en fonction de la vitesse locale u, = dr/dt, q(t) = 4n(1 —
®)ru,., dans 'Eq. (5.2.10), il vient

dr /1 1 kors A
2 effRPc
Z — _&4J=re 2.11
" dt (r 1"0) (1—9)n (5 )

Puis en intégrant cette équation, on détermine une expression implicite du rayon d’imbibition 7(t)

o1
(0 = 10%) = 5% = 1) =

kefprc
(1—¢)n

La masse de I'agrégat est finalement obtenue en fonction du rayon r :

t. (5.2.12)

4
Magg = 57 [dpgr” + (1= @)oro®]. (5.2.13)

Ainsi, la variation de masse normalisée s’écrit en fonction des rayons d’agrégats comme

3 3 3

3
Magg — Mo T° — 10 Dpg r° — 1
= x , 5.2.14

mo o3 (gbpg +(1— (;5),0) o3 ( )

A temps long, c’est-a-dire lorsque r > rg, 'Eq. (5.2.12) se raméne a une loi de puissance
r o tY/3 et donc Magg < t [91]. Cette limite n’est cependant jamais atteinte pour les agrégats
que nous étudions puisque mgy, ~ 10 mg, soit 7> ~ 3 ro. Ceci explique que la variation de
masse de l'agrégat suive une loi de puissance sub-linéaire. Le modele théorique est comparé aux
données expérimentales sur la Fig. 5.9. Une comparaison rigoureuse est délicate car la différence
de pression capillaire Ap, et la perméabilité k. sy ne peuvent étre qu’estimées approximativement.
Cependant, ces deux parametres n’affectent pas la forme de la loi de puissance, en représentation
logarithmique, mais la décale uniquement suivant le temps en modifiant le préfacteur de la loi de

puissance. En prenant rg = 3 mm dans le modeéle, conformément aux observations expérimentales
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Fig. 5.9 (a) Schématisation du transport de liquide du coeur saturé de l’agrégat vers la périphérie.
Le liquide se déplace le long des grains, créant une porosité secondaire plus faible que la porosité de
I'empilement, caractérisée par une perméabilité k¢ s. (b) Comparaison de la dynamique temporelle
de croissance d’un agrégat sable-glycérol (V = 50 pL, carré gris) avec la prédiction théorique issue
du modele d’imbibition capillaire [Egs. (5.2.14) et (5.2.12)] (trait plein rouge) avec ro = 3 mm. Une
bonne superposition des courbes est obtenue pour Ap. = 2(1/r) —1/r7) = 1600 Pa, correspondant

a 12 =50 um, r§ = 150 pm et kepp = 5.1071% m?.

pour V = 50 uL, la prédiction théorique correspond bien aux mesures expérimentales. Une bonne
superposition est obtenue en prenant Ap. = 2vy(1/rh —1/r9) = 1600 Pa, pour un rayon de petits
grains 7 = 50 pm et un rayon de gros grains rJ = 150 pm , et une perméabilité effective keyr =
5.10~1 m?, qui sont des valeurs plausibles compte tenu de la distribution de taille de grains utilisée
expérimentalement (dy, = 60 — 300 pum).

L’accord entre le modele théorique et les données expérimentales semble indiquer que la dyna-
mique de croissance d’un agrégat isolé dans un écoulement granulaire dense résulte de 'imbibition
capillaire radiale d’un matériau granulaire insaturé a partir d’une source sphérique large de volume
fini. Dans ce cas, la croissance de 'agrégat est limitée par le déplacement visqueux du liquide dans
le réseau granulaire et non par le taux de capture des grains. Le mouvement des grains avoisinant
I'agrégat est cependant essentiel pour générer les gradients de pression, nécessaires a la mise en
mouvement du fluide, en favorisant la sélection et le collage de petits grains en périphérie de ’agré-
gat. La compréhension de cette dynamique n’est pour autant pas complete puisque le support et
le moteur du transport de liquide reste sujet a discussion. La valeur de la perméabilité, plus faible
que celle du matériau granulaire s’il était saturé laisse a penser que le liquide s’écoule entre les
grains, a travers un réseau moins perméable mais suffisamment étroit pour permettre le passage
de petites quantités de liquide.

A la suite de cette phase de croissance, I'expansion de l'agrégat commence & ralentir et la
description précédente, supposant un réservoir infini de liquide dans le coeur saturé n’est plus
pertinente. Nous décrivons dans la suite ce régime critique et ’évolution de I'agrégat au-dela de ce
point.

5.2.3 Taille critique et érosion granulaire

Comme nous ’avons vu avec les agrégats constitués de grains de sable et d’eau, au-dela d’une
certaine masse et d’une certaine taille, la croissance de ’agrégat ralentit fortement jusqu’a atteindre
un état stationnaire. Les images réalisées par tomographie montrent que dans cet état critique,
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Fig. 5.10 Succession des phases d’accrétion puis d’érosion dans la dynamique d’évolution d’un
agrégat de sable et de glycérol, en mouvement dans un écoulement granulaire. Le taux d’érosion
est ajusté en pointillés bleus.

le coeur initialement saturé s’est en bonne partie vidé et que le liquide est réparti dans tout
I’agrégat sous forme de ponts capillaires plus ou moins connectés. Dans le cas du mélange sable-
glycérol, Paugmentation maximale de masse de l'agrégat atteint dix fois celle de 'agrégat initial
(contre trois seulement pour ’eau). La fraction volumique de liquide W dans I’agrégat vaut alors
Wo mo/(magg —mo) ott Wy est la fraction volumique de liquide dans 1’agrégat initial saturé égale a
(1—¢)/¢ = 0,43. La taille critique W ~ 0, 05, correspond au seuil de percolation relevé par Scheel
et al. [11] (transition pendulaire - funiculaire). En dessous de ce seuil, les transferts de liquide
deviennent tres difficiles et la croissance s’arréte. Par ailleurs, I’agrégat est susceptible d’étre érodé
par I’écoulement des grains [129]. Cette phase d’érosion est aisément observable pour les agrégats
composés de grains de sable et de glycérol, dans lesquels le liquide ne peut pas s’évaporer au cours
de I'expérience, permettant des expériences tres longues. La Fig. 5.10 reporte a nouveau 1’évolution
de la masse de 'agrégat en fonction du temps pour des mélanges sable-glycérol.

Le taux d’érosion relevé ici est assez faible (de I'ordre de 0,02 mg.s™!, soit 1072 couche/s) en
raison de la faible inertie des grains secs interagissant avec 'agrégat et de 'importante viscosité du
liant liquide. Les taux mesurés sont néanmoins comparables aux valeurs relevées pour un systeme
similaire [129]. Ce type de dynamique par accrétion/érosion a déja été observée par [133] dans des
expériences d’agrégats statiques en tambour tournant (cf. Chap 1). En utilisant des grains plus
gros et plus denses, pour lesquels les taux d’érosion sont plus élevés, les auteurs ont pu suivre
toute la dynamique d’érosion et constatent notamment une accélération de ’érosion lorsque le
rayon de l'agrégat tend vers zéro. Compte tenu des observations effectuées par tomographie, on
peut associer cette accélération finale a la migration du liquide ayant quitté le cceur de 'agrégat
pour la périphérie, le rendant du méme coup moins cohésif.

Notons par ailleurs qu’avec de 'eau (dopée au Znly), le seuil de percolation évoqué plus haut
n’est jamais franchi. L’agrégat est érodé avant méme d’avoir atteint cet état car les taux d’érosion
sont trop élevés, ce qui est imputable a la plus faible viscosité et la plus faible cohésion capillaire
induite par la solution aqueuse d’iodure de zinc. Cette compétition entre accrétion et érosion
se traduit par 1’état stationnaire constaté précédemment dans lequel la masse de 'agrégat reste
constante au cours du temps.
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Fig. 5.11 (a) Evolution de la masse d’agrégats constitués de billes de verre, de diamétre dg =
200 — 250 um, et d’eau pure en fonction du temps, pour différentes vitesses de rotation Q. (b)
Evolution de la masse d’agrégats en fonction du nombre de tours de tambour, pour différentes
vitesses de rotation {2 du tambour. Notons que 'agrégat ne croit pas avec la solution aqueuse de
Znly utilisée dans les expériences avec les grains de sable.

5.3 Conclusion et perspectives

Dans ce chapitre, nous avons étudié I’évolution d’un agrégat isolé dans un écoulement granulaire
dense. Au moyen d’expériences en tambour tournant, nous avons pu mettre en évidence ’existence
d’une phase de croissance au cours de laquelle I’agrégat capte des grains par accrétion, jusqu’a
atteindre une taille critique et entrer dans une phase de régression durant laquelle I'agrégat est
érodé par I’écoulement environnant. La tomographie par rayons X a montré qu’au cours de la phase
de croissance, le cceur de 'agrégat, initialement saturé en liquide, sert de réservoir de liquide pour
le collage des grains en périphérie. Ce dernier se vidange et le liquide se répand dans ’agrégat en
formant un réseau de ponts capillaires assurant la cohésion de la structure. L’agrégat passe donc
d’un état capillaire a un état pendulaire.

La phase de croissance peut étre modélisée en supposant qu’elle est limitée par le déplacement
visqueux du liquide, bien que la mobilité des grains environnants soit nécessaire pour la capture. Le
déplacement du fluide, du cceur vers la périphérie de ’agrégat, résulte de la capture de petits grains
générant des dépressions capillaires élevées. En utilisant un modeéle d’imbibition capillaire radiale
depuis une source finie, nous avons déterminé une solution théorique prédisant correctement la loi
d’échelle décrivant la hausse de masse relevée expérimentalement.

Ce travail reste cependant tres préliminaire et de nombreux points restent a éclaircir afin de
comprendre complétement le phénomene. La question du support du transport de liquide reste no-
tamment un point d’ombre. La réalisation des mémes expériences de croissance d’agrégat avec des
billes de verre faiblement polydisperses (dy, = 200 — 250 pm) conduit par ailleurs a des croissances
extrémement faibles par rapport a celles reportées avec des grains de sable [voir Fig. 5.11(a)]. Cette
dynamique ralentie semble étre une confirmation de la nécessité de capter des plus petits grains,
ce que la faible polydispersité restreint mais reflete également la moindre efficacité de capture des
grains, comme nous ’avons discuté dans le chapitre 3. La vitesse de rotation du tambour est égale-
ment un parametre important puisqu’il influe sur ’épaisseur de la couche de grains en écoulement,
mais que nous n’avons pas traité dans cette étude. Les quelques expériences réalisées avec les billes
de verre pour différentes valeurs de 2 semblent cependant indiquer une absence d’effet, ce qui
signifie que la dynamique de croissance est controlée, au premier ordre, par le nombre d’avalanches
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et non par le temps de séjour [Fig. 5.11(b)].

Ces différents résultats présentent un intérét certain pour les procédés de granulation a bas taux
de cisaillement, utilisés traditionnellement pour produire de gros agrégats a partir de grains d’une
centaine de micrometres. Une meilleure maitrise de la croissance des agrégats et de leur structure
pourrait permettre d’envisager des agglomérations mieux contrélées ou avec des compositions plus
complexes.
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Chapitre 6

Imprégnation et entrainement d’air dans
un jet granulaire dense
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Ce chapitre traite de la pénétration d’un jet granulaire dense dans un réservoir d’eau. A la
différence d’un fluide classique, le jet granulaire adopte un comportement singulier : il s’impregne
progressivement tout en emportant de I'air au sein du liquide environnant. Dans un premier temps
nous exposerons la démarche de notre étude consistant a modéliser le jet granulaire dense, dans sa
phase d’immersion, par un matériau poreux plongé dans un bain a vitesse imposée. Le dispositif
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expérimental permettant d’étudier la morphologie du front d’imprégnation sera détaillé dans la
section 6.2. Ce front est caractérisé par 'apparition d’une forme stationnaire aprés un régime
transitoire court. Ce régime transitoire fera ’objet de la section 6.3 ou nous montrerons que
la dynamique est limitée par 1’écoulement vertical entrant par le fond du matériau poreux. Les
sections 6.4 et 6.5 seront consacrées a la description expérimentale et la modélisation analytique
du front stationnaire d’imprégnation. L’effet de la mouillabilité des grains et de la réorientation
des écoulements sera notamment discuté afin de comprendre 'origine de la forme du profil. Dans
la section 6.6, nous introduirons une méthode numérique développée pour pousser plus loin la
modélisation théorique, en considérant des écoulements plus complexes dans le milieu poreux lors
de son immersion. Enfin, dans la derniere section 6.7, nous reviendrons sur le probléme du jet afin
de comparer les observations expérimentales a celles effectuées dans le cas des matériaux poreux
et de discuter les différences.

6.1 Du jet granulaire dense au matériau poreux

L’entrée d’'un écoulement granulaire dense dans un liquide est une situation classique pour
mélanger des grains a un liquide. En effet, le gdchage du platre ou la préparation du mortier pour
carrelage se fait en versant la préparation séche directement dans un réservoir d’eau avant de mé-
langer énergiquement ’ensemble. L’étape d’incorporation est donc primordiale puisque cette phase
conditionne I'obtention d’un mélange final homogene. Comprendre et modéliser I'interaction entre
les grains et le liquide au moment de la pénétration de 1’écoulement dense permettrait de mieux
prédire les transferts possibles entre 1’écoulement granulaire et le liquide (énergie, quantité de mou-
vement, matiére). Ces transferts sont particulierement importants dans le cadre des écoulements
géophysiques, s’établissant a grande échelle cette fois. On peut citer notamment la prédiction de
Pamplitude des vagues générées par un effondrement granulaire [16, 17, 18, 19], dont nous avions
discuté précédemment, dans le chapitre 1.

L’impact d’un jet granulaire dense sur une surface a attisé la curiosité des physiciens depuis
quelques dizaines d’années, en raison des analogies possibles entre les matériaux granulaires et
les liquides classiques. Dans cet esprit, Cheng et al. [199] ont réalisé des expériences de "nappes
liquides" (type cloches de Savart [200]) en faisant impacter un jet dense de grains sur un obstacle.
Les auteurs ont notamment mis en évidence un comportement de fluide dénué de tension de surface.
Cette situation d’impact d’un jet sur une surface solide a également été modélisée numériquement
en utilisant des méthodes discréetes [201]. Cependant, rares sont les travaux qui explorent I'impact
d’un jet granulaire dans un liquide. Si le comportement des écoulements granulaires immergés,
dans un fluide interstitiel visqueux, a fait I'objet de plusieurs travaux, tant expérimentaux que

numériques [54, , , , ], la transition entre I’écoulement sec et 1’écoulement immergé
reste méconnue. On peut néanmoins citer le travail expérimental sur I'impact et la pénétration
d’un projectile granulaire dans un liquide [206] qui a mis en lumiére linfluence critique de la

fragmentation du matériau granulaire dans l'interaction avec le liquide.

L’étude de la pénétration d’un jet granulaire dans un liquide est un sujet délicat de par la
structure du jet elle-méme. En effet, contrairement a un fluide non miscible qui interagirait avec
le liquide sans se mélanger, le matériau granulaire, s’il est hydrophile, s’'impregne en traversant
le bain. Le couplage entre le jet et le liquide est donc complexe et s’effectue aussi bien a 1’échelle
macroscopique du jet qu’a I’échelle du grain qui se mouille. Pour simplifier la situation, nous nous
focalisons sur la phase de pénétration du jet comme représentée sur la Fig. 6.1. Cette série de
photographies illustre les premiers instants de ’entrée dans I’eau d’un jet dense de billes de verre
de diametres dy = 800 — 1300 um. Au moment de la traversée de l'interface liquide-air, le jet
reste compact, déforme l'interface et commence a s’imprégner. Un front d’imprégnation en forme
de V apparait et marque la délimitation entre la région imprégnée par le liquide, en périphérie,
et la région séche au centre qui entraine de l'air. Ce n’est qu’une fois imprégnés que les grains
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W = 5cm

Fig. 6.1 Séries de photographies de I'entrée dans I'eau d'un jet dense de billes de verre (d, =
800 — 1300 pum). Le jet est confiné entre 2 plaques paralleles de PMMA de 5 cm de largeur,
séparées de 12 mm, orthogonalement au plan de la photo. Une durée de 33 ms sépare chaque
cliché.

commencent & se disperser dans liquide et que le jet se délite.

Dans ce chapitre, nous modélisons la phase de pénétration d’un jet granulaire dense dans un
liquide par un matériau poreux compact, constitué des mémes grains, plongeant dans un liquide a
une vitesse constante. Cette modélisation expérimentale permet d’étudier la dynamique d’impré-
gnation dans le matériau granulaire et la morphologie du front d’imprégnation. Ce front caractérise
I’entrainement d’air dans le liquide par les grains en écoulement. Ce phénomene est particuliere-
ment néfaste pour les applications industrielles qui visent a obtenir un mélange granulaire humide
homogene en limitant au maximum 'apparition de bulles d’air, source d’hétérogénéités spatiales.
L’entrainement d’air est également important en géophysique car il peut modifier la quantité de
mouvement transférée d’'un matériau granulaire a un liquide lors de 'immersion de ce dernier.

6.2 Dispositif expérimental et phénoménologie

6.2.1 Dispositif expérimental

Le dispositif expérimental est composé d’un moteur linéaire translatant un matériau poreux
dans une cuve remplie de liquide comme illustré sur la Fig. 6.2(a). Le milieu poreux est constitué
de billes de verre sphériques ensilées dans une cellule parallélépipédique transparente de 40 cm de
long et de largeur W variable de 5, 10 ou 20 cm [Fig. 6.2(b)]. La cellule est composée de deux
plaques de PMMA transparentes mises en regard avec un entrefer de 12 mm. Les parois latérales et
inférieure sont constituées d’une grille métallique d’ouverture 250 pm, perméable au liquide mais
pas aux grains qui ont un diameétre supérieur '. La faible épaisseur de la cellule permet de visualiser
les fronts d’imprégnation se propageant dans le matériau poreux par contraste de transmission de
la lumiére émise par un panneau LED placé derriere la cuve. Un exemple de front d’imprégnation
visualisé par cette méthode est présenté sur le Fig. 6.2(c).

1. L’influence de 'ouverture de la grille sera discutée dans la section 6.5.5.
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(a) (b) (c)

Fig. 6.2 (a) Photographie du matériau poreux modele, composé d’une cellule en PMMA remplie
de billes de verre. Les parois latérales et inférieures sont composées d’une grille métallique d’ouver-
ture 250 um. (b) Schéma du dispositif expérimental. La vitesse de translation Vj est imposée par
un moteur linéaire vertical. (c¢) Exemple d’un front stationnaire d’imprégnation dans un matériau
poreux en translation dans une cuve remplie d’eau. Le matériau est éclairé par un panneau LED
placé derriere la cellule et la cuve. La zone claire est compleétement saturée en eau alors que la zone
sombre est composée de grains secs.

Le matériau poreux est translaté verticalement & une vitesse constante V) variant entre 1 mm.s~!

et 150 mm.s~!. La dynamique d’imprégnation est enregistrée par une caméra standard (Nikon
D7100 équipé d’un objectif de focal 35 mm) & une fréquence de 30 im/s et analysée par un traite-
ment d’image pour extraire la forme du front et son évolution temporelle.

Le matériau poreux est préparé en remplissant la cellule avec les billes de verre puis en les
compactant en tapotant une quinzaine de fois la cellule. Cette étape permet d’atteindre une com-
paction élevée qui minimise la porosité et de préparer le milieu poreux de facon reproductible,
comme indiquée dans le chapitre 2. Des lots de billes de verre de différentes tailles et de diffé-
rentes mouillabilités sont utilisés afin de modifier les propriétés des matériaux poreux étudiés. Les
billes de verre natives présentent un angle de contact entre 30° et 45°. Cet angle de contact peut
étre modifié par un revétement de peinture (grains en provenance de Sigmund Lindner) et monte
jusqu’a 75°. Le tableau 6.1 récapitule les différents parametres caractérisant les matériaux poreux
(angle de contact 6, perméabilité ki, compacité ¢). La mesure de la perméabilité est réalisée & bas
nombre de Reynolds, dans un régime ot ’équation de Darcy est valable. Une autre mesure de per-
méabilité peut étre réalisée a haut nombre de Reynolds afin de déterminer la valeur du coefficient
de Forchheimer 3 requis pour modéliser les écoulements en milieux poreux a plus haut Reynolds
[88, 92, 93]. Cette valeur est notée ks dans le tableau 6.1. La méthode de mesure sera détaillée dans
la section 6.5. Enfin, une troisieme valeur est utilisée pour ajuster les prédictions théoriques aux
les résultats expérimentaux. Cette valeur, notée k dans le tableau 6.1, sera utilisée dans la suite du
chapitre. La différence entre les valeurs expérimentales et les valeurs optimales dans les modeles est
relativement faible pour des mesures de perméabilité (moins de 20 %) et peut s’expliquer par une
préparation légerement différente du matériau poreux entre la cellule expérimentale et le dispositif
de mesure, qui n’ont pas la méme géométrie, ce qui peut générer des différences de compaction
entre les deux systemes.
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dg (pm) | k1 (10719 m?) | ke (1079 m?) | £ (1070 m?) [ g (10°m™Y) || 6 (°) | ¢
300 — 380 0,8 0,8 0,7 3.1 42+5 | 0,59
400 — 460 1,0 1,3 1 1,4 33+£5 10,61
800 — 1300 11,6 12,1 10 0,1 45+ 5 | 0,62
140 — 320 9,9 - - - 76 +5 | 0,60
280 — 420 1,1 . . - 7245 | 0,61

Table 6.1 Propriétés des grains composant les matériaux poreux utilisés pour les expériences.
La valeur ki est obtenue expérimentalement en supposant que 1’équation de Darcy est valable, les
valeurs ks et 3 sont déterminées en s’appuyant sur I’équation de Forchheimer (paragraphe 6.5.1) et
la valeur k correspond a la valeur permettant un meilleur ajustement des données expérimentales.

6.2.2 Phénoménologie

Une séquence de photographies issues d’'une expérience typique est présentée sur la Fig. 6.3
pour des billes de verre de diameétres 400-460 um ensilées dans une cellule de largeur W = 10 c¢m
immergée & une vitesse de 30 mm.s~!. Lorsque le milieu poreux est plongé dans le liquide, de air
est entrainé par la porosité du matériau et le liquide pénetre, a la fois latéralement et verticalement
dans les pores, créant un front d’imprégnation qui sépare la partie du matériau envahie par le fluide
(en gris clair) et la partie seche (en noir). La dynamique d’imprégnation est caractérisée par une
phase transitoire pour un temps t < 7, au cours de laquelle le front d’imprégnation progresse dans
le milieu poreux, en translation, en changeant de forme. Au-dela, pour un temps t > 7, le profil
devient stationnaire dans le référentiel du laboratoire et adopte une forme de V arrondi.

Ces fronts d’imprégnation rappellent ceux observés lors de 'immersion de surfaces poilues syn-
thétiques étudiées en vue de comprendre les problématiques d’entrainement d’air dans les fourrures
animales [207]. De la méme maniére, I'industrie textile ou celle des matériaux composites regorgent
d’exemples d’applications nécessitant de plonger des matériaux fibreux dans des liquides pour les
recouvrir d’un revétement [20%8, 209], on parle alors d’enduction de fibres. Ces problémes sont ce-
pendant différents de celui du matériau granulaire car les matériaux fibreux induisent une forte

anisotropie qui oriente les écoulements de liquide [207].

P—— -
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Fig. 6.3 Série temporelle d’'un matériau poreux de largeur W = 10 cm composé de grains de
diametre d; = 400 — 460 pm, plongé dans I'eau a une vitesse Vy = 30 mm/s durant le régime
transitoire. L’origine du temps est prise lorsque la partie inférieure du matériau poreux touche la
surface de I’eau.
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Fig. 6.4 (a) Profils d’imprégnation durant le régime transitoire, issus de ’expérience présentée
dans la Fig. 6.3, a différents instants. (b) Evolution de la longueur d’air Lgry entrainée sous la
surface du réservoir de liquide. La longueur £g,4ns correspond a la longueur de matériau poreux
emportée sous la surface de liquide.

6.3 Régime transitoire d’'imprégnation

Dans cette partie, nous nous intéressons au régime transitoire, pour ¢t < 7, caractérisé par une
évolution continue du front d’imprégnation avant d’atteindre le régime stationnaire.

6.3.1 Dynamique d’imprégnation

Le régime transitoire est étudié en observant I’évolution temporelle du changement de forme
du profil d’imprégnation. La forme du front d’imprégnation est reportée a différents instants sur
la Fig. 6.4(a). Le profil évolue d’un front plat, & temps court, vers un front en forme de V, tout en
gardant une pente constante. La dynamique transitoire est ainsi caractérisée par une augmentation
de la longueur verticale d’air entrainée sous le niveau d’eau, notée £g,, (). L’évolution temporelle
de £gpy(t) est reportée sur la Fig. 6.4(b) pour la méme expérience. Cette longueur d’air entrainée
augmente linéairement avec une vitesse V; constante avant de saturer a une valeur constante
correspondant a £, (t — 00) = hgpy, longueur maximale d’air entrainée par le matériau poreux
lorsque le régime stationnaire est atteint.

En utilisant hgp, et 7 = hgpy/Vy comme échelles caractéristiques de longueur et de temps, on
adimensionne la longueur /4, et le temps ¢ pour tous les résultats expérimentaux obtenus avec les
différents lots de grains mouillants. La dynamique adimensionnée est représentée sur la Fig. 6.5.
Une loi d’ajustement empirique permet de capturer cette dynamique avec seulement un parametre
d’ajustement :

edﬂ =f (t) avec f(§) = (1 — e_£n>1/n et n ~4.5. (6.3.1)

Pry T

Le régime transitoire est gouverné par I’imbibition provenant de la paroi inférieure du matériau
poreux. En effet, le liquide envahit aussi le milieu poreux par les parois latérales en créant un front
de pente constante, résultat de la compétition entre I'imprégnation par le liquide et la translation du
matériau poreux dans le liquide. Le régime stationnaire est atteint lorsque les deux fronts latéraux
se rejoignent et aboutissent a une forme de V. Avant ceci, la longueur d’imprégnation (g4, est
limitée par les écoulements 1D verticaux. Par conséquent, le régime transitoire et ’augmentation
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Fig. 6.5 Longueur adimensionnée d’air entrainée sous la surface du réservoir de liquide £/hg;,, en
fonction du temps adimensionné ¢/7. Ce graphique résume les résultats de 30 jeux de parametres
(tailles de grains, largeurs de cellule, vitesses d’immersion). Les expériences avec billes de verre de
diametre dy = 300 — 380 um, dy, = 400 —460 pm et d, = 800 — 1300 pwm sont tracées en bleu, rouge
et vert respectivement. La courbe en pointillé rouge correspond a ’ajustement empirique de ’Eq.
(6.3.1).

linéaire de £4,(t) avant la saturation peuvent étre modélisés en considérant 'imbibition dans un
matériau poreux 1D uniforme déplacé verticalement dans un bain de liquide.

6.3.2 Modeéle d’imbibition 1D

On considére un matériau poreux 1D vertical (dont les parois sont imperméables) translaté dans
un bain liquide a une vitesse constante V; (Fig. 6.6). Le matériau poreux est caractérisé par sa
perméabilité k, sa porosité e, le diametre de grains moyen d,; et Pangle de contact @ entre les billes
de verre et le liquide. On note p. le saut de pression capillaire au niveau du front d’imprégnation
[91, 97] :

_ dycost

) 6.3.2
= (63.2)

(&
avec 7 la tension de surface entre 'eau et l'air. Comme discuté dans 'introduction, la pression
capillaire motrice est associée au diametre des grains qui limite le déplacement du fluide. Le nombre
de Reynolds calculé sur la taille des grains s’écrit :

ud
Re, = 2% (6.3.3)
n

avec p la densité du fluide, n la viscosité dynamique du fluide et u la vitesse caractéristique dans
les pores. Dans le régime transitoire étudié dans cette partie, v vaut typiquement 10 mm/s, donc
Re,, varie entre 1 et 10 en fonction de la taille des grains étudiés. Dans cette gamme de nombres
de Reynolds, ’écoulement du fluide dans le milieu poreux est modélisé par I’équation de Darcy :

k
UDarcy = (1 - ¢)up = _6 (Vp - pg) (634)

ou u, est la vitesse moyenne du liquide dans le milieu poreux. Le fluide est a la fois mobilisé par la
dépression capillaire a I'interface liquide-air et par la surpression hydrostatique liée a I’enfoncement
du matériau poreux dans le fluide.
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Vo

Fig. 6.6 Schéma de I'imbibition dans un matériau poreux 1D translaté dans un liquide & une
vitesse Vy. L’imprégnation des grains ne se fait que suivant la direction z.

On note £y la position du font du matériau poreux qui représente la longueur totale de matériau
immergée sous la surface libre. Cette longueur peut étre décomposée en une partie imbibée notée
Lyet et une partie seche £g,., qui matérialise I'entrainement d’air sous la surface libre de liquide
(Fig. 6.6). Le matériau poreux étant translaté a vitesse constante Vj, on peut écrire

EO = ‘/0 t= Ed'ry + gwet- (635)
L’équation de Darcy (6.3.4) unidirectionnelle, projetée suivant z, s’écrit

dl et k (pc + ngO >
—Pg |-

(6.3.6)

dt n(l—¢)

en associant la vitesse du fluide a 1’échelle du pore a la vitesse de déplacement de l'interface
seche-humide uy, = dly.e:/dt. On note V* la vitesse caractéristique d’imbibition sous gravité définie
par :

Ewet

kpg
n(l—¢)
Cela permet d’introduire la longueur adimensionnée Ly = et/ et le temps adimensionné
T = tV*/hy, ou hy est la hauteur de Jurin définie par I’équilibre entre la force capillaire et le

poids, tel que hy = p./pg. 1l s’agit de adimensionnement classique utilisé pour la détermination
de la dynamique de Lucas-Washburn [99]. L’Eq. (6.3.6) devient alors

V= (6.3.7)

deet o 1+ (‘/O/V*)T
= - —1. (6.3.8)

La résolution analytique complete de 'Eq. (6.7) est détaillée en annexe de ce chapitre. La dyna-
mique d’imbibition théorique, obtenue numériquement, est tracée pour différentes valeurs de Vy/V*
sur la Fig. 6.7(a). Pour V,/V* = 0, on retrouve I’équation de Lucas-Washburn 1D [95, 98, 99, 100]
discutée dans l'introduction, régissant I'imprégnation capillaire dans un matériau granulaire sta-
tique sous gravité. La dynamique du front est pilotée par la capillarité et suit une loi diffusive en
t1/2 avant d’atteindre une hauteur critique due aux effets de gravité, correspondant a la hauteur de
Jurin hjy. Pour une valeur modérée du rapport V5/V*, un régime capillaire est observé aux temps
courts, puis la Fig. 6.7(a) montre un régime d’imprégnation a vitesse constante, dominé par la
surpression hydrostatique. Ces vitesses de fronts & temps longs sont reportées sur le Fig. 6.7(b) en
fonction de la vitesse d’immersion sans dimension V;/V*. Une expression analytique de la vitesse
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Fig. 6.7 (a) Solution numérique de ’Eq. (6.3.8), fournissant Ly, en fonction de T', pour différentes
valeurs du rapport Vp/V*. (b) Evolution de la vitesse d’imbibition Vie:/V* en fonction de la vitesse
d’immersion adimensionnée V;/V*. La ligne en pointillés noirs correspond a la solution de 1'Eq.
(6.3.10).

du front d’imprégnation Ve peut étre obtenue a temps long, c’est-a-dire pour (Vo/V*)T > 1, a
partir de I’'Eq. (6.3.8). Le terme capillaire peut ainsi étre négligé devant le terme hydrostatique :

dLyer ( Vo ) T
AT  \V*) Lyet

—1. (6.3.9)

Cette équation admet une solution du type Ly, = VT avec v constant [209]. Cette famille de
solutions est cohérente avec les observations expérimentales qui suggerent que la vitesse de montée
du front est constante dans le régime transitoire. En injectant cette solution dans 'Eq. 6.3.9, il

vient
1 1 Vi
+ 0
vr=——x /144 —
331+ ()
ou seule la solution positive a un sens physique. Cette solution peut également étre retrouvée en
considérant le comportement a temps long de la solution implicite analytique compléte que nous
déterminerons en annexe de ce chapitre. L’expression (6.3.10) est tracée en pointillés noirs sur
la Fig. 6.7(b). Ceci confirme bien que la dynamique a temps long est dominée par la pression
hydrostatique et que la capillarité peut étre négligée.
La vitesse Vyer décrit la vitesse du front d’imprégnation par rapport au fond du milieu poreux
et est reliée a la vitesse de front Vy, mesurée expérimentalement par rapport a la surface libre du
liquide :

(6.3.10)

Vi = Vo — Vaer. (6.3.11)

La vitesse du front normalisée V;/V* est reportée en fonction de la vitesse d’immersion normali-
sée Vp/V™* sur la Fig. 6.8. La prédiction théorique simplifiée issue de I’'Eq. (6.3.10) est tracée en
trait noir pointillé et comparée aux résultats expérimentaux pour différentes tailles de grains et
différentes largeurs de matériaux poreux. Des données supplémentaires sont issues d’expériences
d’imbibition sous immersion unidirectionnelle afin des les confronter aux résultats en 2D transi-
toire. Ces expériences consistent simplement & translater, a vitesse constante, un tube rempli de
grains dans un réservoir de liquide. Les résultats tirés des expériences 1D et 2D se superposent sur
une méme courbe et sont bien prédits par le modele analytique d’imprégnation unidirectionnelle
verticale. Ce résultat confirme que le régime transitoire est gouverné par 'imprégnation par le bas
de la cellule.
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Fig. 6.8 Evolution de la vitesse du front Vi /V* en fonction de la vitesse d’immersion Vy/V*
pour différentes tailles de grains et différentes largeurs de milieux poreux. Les données issues des
expériences d’imprégnation verticale 1D sont également tracées.

Pour déterminer la durée de ce régime transitoire, il est maintenant nécessaire de comprendre
I'imprégnation latérale. Ceci sera fait en s’intéressant aux profils stationnaires dans la partie sui-
vante.

6.4 Etude expérimentale du front stationnaire

Nous étudions a présent le régime stationnaire atteint apres la phase transitoire. Cet état
stationnaire est caractérisé par un front stable et stationnaire dans le référentiel du laboratoire
alors que le matériau poreux est toujours en translation dans le liquide. Ce front résulte de la
compétition entre ’entrainement des fluides par la translation du milieu poreux et I'imprégnation
par le liquide. Cette partie traite de la caractérisation expérimentale de la morphologie du front
pour des matériaux poreux composés de grains mouillants puis non-mouillants.

6.4.1 Morphologie du front d’imprégnation

La morphologie du front d’imprégnation stationnaire est caractérisée par un profil en forme de
V présentant un épaulement a proximité de la surface libre du bain de liquide ainsi qu’une courbure
a la pointe du V [Fig. 6.9(a)]. La longueur maximale d’air entrainée sous la surface libre est notée
hgry. Afin de décrire le front d’imprégnation, on définit également 6 I'angle de demi-ouverture du
profil du front d’imprégnation tel que 1/tan @ est la pente du profil du front en V et R, le rayon
de courbure de la pointe du profil. Le rayon de courbure est calculé en ajustant le centre du profil
d’imprégnation par une fonction parabolique et en extrayant sa courbure locale. Les mesures de
I’angle 6 et du rayon de courbure R, sont décrites sur la Fig. 6.9.

L’évolution des valeurs de tan 6, mesurées pour chaque profil de front stationnaire en V, est
reportée sur la Fig. 6.10(a) en fonction de la vitesse d’immersion adimensionnée Vj/V* pour
différents diametres de grains et différentes largeurs de cellule. Les données expérimentales se
regroupent correctement sur une courbe unique, démontrant que I’équilibre entre la pénétration
du fluide dans le milieu poreux et la translation du matériau poreux conduit a une forme spécifique
du front d’imprégnation. Les données expérimentales suivent une loi de puissance de la vitesse,
d’exposant «, tel que :

Vo

tan 6 oc (V*) avec «a = —0,65. (6.4.1)
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Fig. 6.10 (a) Evolution de la pente principale tan 6 du profil stationnaire d’imprégnation en fonc-
tion de la vitesse d’immersion adimensionnée V;/V* pour différents matériaux poreux mouillants
et différentes largeurs de cellule. (b) Evolution du rayon de courbure du profil d’imprégnation R,
adimensionné par la largeur de la cellule W, en fonction de la vitesse d’immersion adimensionnée

Vo/V*.
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De la méme manieére, les rayons de courbure R, mesurés a la pointe des profils d’imprégnation
sont tracées sur la Fig. 6.10(b) en fonction de V/V*. En adimensionnant R. par la largeur W
du matériau poreux, on obtient une bonne superposition des points expérimentaux. Ce résultat
indique que la courbure du front adimensionné est invariante par changement d’échelle et qu’elle ne
dépend que du rapport d’aspect du front d’imprégnation. Par ailleurs, les données expérimentales
suggerent que le rayon de courbure & la pointe du profil évolue comme l'inverse de la vitesse
d’immersion :

Re (Y’
W (V*) avec [ =—1,14, (6.4.2)

de sorte que plus la vitesse d’immersion est grande, plus la pointe du profil en V est courbée.

6.4.2 Effet de la mouillabilité des grains

Nous étudions a présent I'influence de la mouillabilité des grains composant le matériau poreux.
Les grains recouverts d’'un revétement de peinture présentent un angle de contact d’environ 75°.
Ces grains sont considérés comme non-mouillants puisque leffet de la capillarité est négligeable,
c’est-a-dire que la pression capillaire est quasiment nulle. De plus, un angle de contact supérieur
a 55° empéche 'imprégnation spontanée d’un empilement granulaire en raison de 'inaccessibilité
géométrique de la porosité du matériau par le ménisque [110]. Les matériaux poreux non-mouillants
sont plongés dans une cuve d’eau, dans les mémes conditions expérimentales que précédemment.
Apres un régime transitoire, un état stationnaire est également atteint mais contrairement au cas
des grains mouillants, le profil est décalé d’une profondeur hg et aucun épaulement n’est observable
a proximité du point d’entrée (insert de la Fig. 6.11).

L’évolution de tan @, dans le cas non-mouillant, est reportée sur la Fig. 6.11(a) en fonction de
Vo/V*. Une transition est cette fois-ci observée, caractérisée par un changement de I’exposant dans
la loi de puissance ajustant les données expérimentales :

Vi \ @ a=—0,64 pour Vy/V* <5b.
tan 6 o (0*) , avec { / (6.4.3)
14 a=-0,50 pour Vu/V*>5.

A grande vitesse d’immersion (Vo/V* > 5), 'exposant « correspond bien a la prédiction théorique
proposée par Nasto et al. [207] qui néglige les effets capillaires et suppose une imprégnation pu-
rement latérale dans un réseau de fibres orthogonales & la direction d’immersion. A basse vitesse
d’immersion (V,/V* < 5), un exposant o ~ —0,66 est mesuré, similaire a celui obtenu pour les
grains mouillants. Ce résultat semble indiquer que cet exposant @ ~ —0,66 a basse vitesse ne
provient pas des effets capillaires et que la forme du front d’imprégnation, ainsi que sa variation
avec la vitesse d’immersion, est plutét la conséquence de 'orientation des écoulements, induits par
la surpression hydrostatique, dans le matériau poreux.

Le front d’imprégnation dans un matériau poreux non-mouillant est aussi caractérisé par une
profondeur d’entrée du liquide en dega de laquelle le liquide ne pénétre pas dans le milieu poreux,
comme illustrée dans l'insert de la Fig. 6.11(b). Cette longueur, notée hy et appelée profondeur
d’entrée dans la suite du chapitre, est mesurée pour différentes tailles de grains et différentes
vitesses d’immersion Vj. Elle augmente avec Vj et varie typiquement entre 10 et 200 mm dans la
gamme de vitesses d’immersion étudiée (1 & 150 mm.s™1).

En statique, la profondeur d’entrée correspond a la pression hydrostatique de forcage nécessaire
pour imprégner le matériau poreux, ainsi que la grille métallique qui maintient les grains, dont
I’angle de contact est supérieur a I’angle critique d’imprégnation des matériaux granulaires 6 ~ 55°
[110]. Cet angle et la surpression associée peuvent étre reliés a Iaccessibilité du réseau poreux pour
le liquide par des arguments géométriques [100, ) ) ]. On note hfj la profondeur d’entrée
en statique, c’est-a-dire pour V5 = 0. Pour un angle de contact donné, la valeur de hy dépend
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Fig. 6.11 Evolution de la pente principale tan 6 du profil stationnaire d’imprégnation en fonction
de la vitesse d’immersion sans dimension pour deux matériaux poreux non-mouillants (d, = 140 —
320 pm et dy = 280 — 420 pm pour un angle de contact 6§ ~ 75°. (b) Evolution de la profondeur
latérale d’entrée hg — h{j en fonction de la vitesse d’immersion Vj pour différents lots de grains
non-mouillants.

uniquement de la taille des grains [110] et de la nature de la grille, en particulier la taille des
ouvertures. Dans toutes les expériences présentées ici, 'ouverture de la grille reste inchangée.
Nous discuterons cet effet dans la section 6.5.5. Les valeurs de hg — h{ sont tracées sur la Fig.
6.11(b) en fonction de la vitesse d’immersion Vj pour deux tailles de grains non-mouillants. On
constate que la profondeur d’entrée augmente en Vo!/? dans une gamme de longueurs bien trop
grandes pour étre cohérente avec un entrainement visqueux d’air le long de la surface du matériau
poreux [210]. Une explication plus plausible consiste a considérer la grille et la premiére couche
de grains juste derriére comme un second matériau poreux de plus faible perméabilité, en raison
de la faible différence de taille entre 'ouverture de la grille (dgrie = 250 um) et le diametre des
grains (dy = 140 — 320 pm et dy = 280 — 420 pm), qui induirait un retard dans I'imprégnation,
se traduisant par une augmentation de la longueur hg. L’influence de la grille et 'origine physique
de la profondeur d’entrée hg seront discutées plus en détails dans la section 6.5.5 de ce chapitre.

6.5 Modélisation théorique du front stationnaire

Cette partie propose une modélisation théorique de la forme du front d’imprégnation dans le
régime stationnaire. L’écoulement du fluide dans le milieu poreux en translation est assimilé, dans
un premier temps, & un écoulement purement horizontal afin de faciliter la résolution analytique
du probleme. Cette hypothése n’est pas valable le long de I’ensemble du profil mais nous verrons
qu’elle permet une description relativement satisfaisante d’une partie du front d’imprégnation.

Comme nous 'avons vu précédemment, le front d’imprégnation résulte de la compétition de
plusieurs effets : 'imbibition capillaire, les écoulements produits par la surpression hydrostatique
lorsque le matériau est immergé et la translation du matériau poreux dans le liquide. A cause des
effets capillaires, la vitesse du fluide peut étre localement trés importante et sortir de la gamme
des écoulements a bas nombre de Reynolds, pour lesquels I'utilisation de I’équation de Darcy est
valable. Par conséquent, dans cette partie, nous déterminerons la forme du profil d’imprégnation
en utilisant ’équation de Forchheimer introduite dans le chapitre 1, qui constitue une extension
de I’équation de Darcy a plus grand nombre de Reynolds.
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Fig. 6.12 Evolution du gradient de pression en fonction de la vitesse de Darcy pour différentes
distributions de tailles de grains a haut nombre de Reynolds.

6.5.1 Equation de Forchheimer

L’équation de Darcy est valable pour des écoulements a bas nombre de Reynolds, typiquement
Re, < 10. Pour des valeurs plus élevées de Rey, la vitesse du fluide n’est plus proportionnelle
au gradient de pression et un terme correctif est alors nécessaire afin de tenir compte des effets

inertiels [94]. L’équation de Forchheimer s’écrit [35] :
k
Vp = —barey (1 + f;ﬁ|quy|> : (6.5.1)

ot B est le coefficient de Forchheimer (en m~!) qui est typiquement de I'ordre de grandeur de
1/VE

La valeur du coefficient 5 est déterminée expérimentalement pour chaque lot de grains mouillants
utilisés dans les expériences. Pour cela, une surpression hydrostatique importante est imposée dans
le dispositif de tube en U présenté dans le chapitre 2. Cette surpression plus importante permet
d’explorer des vitesses d’écoulement plus grandes et de sortir du régime de validité de 1’équation
de Darcy. La Fig. 6.12 montre ’évolution du gradient de pression hydrostatique Vp = pgAz/L en
fonction de la vitesse u = (1/2)dAz/dt. On distingue nettement que la loi Vp = f(u) dévie de la
relation linéaire, en particulier pour les plus gros grains. Les valeurs de [ sont déterminées par un
ajustement quadratique et récapitulées dans le tableau 6.1

6.5.2 Profil du front d’'imbibtion

L’équation de Forchheimer s’écrit dans le cas d’un écoulement sous gravité

(1 é)u, 1+<1—¢>>kff u,l] = —fjwp—pg% (6.5.2)

ol u, est la vitesse moyenne dans les pores tel que upgrey = (1 — ¢)u,. On suppose que les lignes
de courant sont strictement horizontales dans le référentiel du matériau poreux et que le champ de
vitesse est uniforme le long de la direction horizontale, ¢’est-a-dire up(z, 2) = uz(2)e, (Fig. 6.13).
La validité de ces hypothéses dépend a la fois de la vitesse d’immersion V{ et des propriétés du
matériau poreux et sera discutée a la fin de cette partie.

Le long de la direction x, dans le référentiel du matériau poreux, le gradient de pression hori-
zontal est donné par la pression hydrostatique, la pression capillaire et la position z¢(z) du front.
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Fig. 6.13 Schéma de I'imbibition dans un matériau poreux 2D translaté dans un liquide & une
vitesse V). L’imprégnation des grains ne se fait que suivant la direction x.

Nous ajoutons a x¢(z) une longueur modélisant la résistance hydraulique introduite par la grille
métallique accolée au matériau poreux :

De + pgz

PR BERR (6.5.3)

Vp- e, =—

Cette longueur est prise égale a 2 mm pour tous les calculs, permettant une bonne correspondance
entre profils expérimentaux et théoriques, comme nous le verrons par la suite. L’Eq. (6.5.3) projetée
le long de la direction x devient :

k
n(l—¢)

Pe + pgz
x+ 4

uz(z) |1+ (1 — qﬁ)knufc(z)} = , (6.5.4)

On introduit V* la vitesse caractéristique d’imprégnation sous gravité, V la vitesse caractéristique
de Forchheimer et hy la hauteur de Jurin telle que :

* kpg 7 _ 1 9 :&
V=na—e Voamave Mg (6.5.5)

L’Eq. (6.5.2) devient alors :

Uz (2) V—*u B Vi hitz
(1+ d ()) " (xf<z)+ £g>. (6.5.6)

Expérimentalement, le terme (V*/V?)u, varie de 0,1 & 10 le long du profil d’imprégnation, ce qui
justifie pleinement 'utilisation de la correction inertielle pour prédire correctement la forme du
front. L’Eq. (6.5.6) peut alors étre réécrite sous une forme intégrable

) 1/2
ug(2) —1+ {1 +4 (%)2 (if}zi;rffg)
T ; (VfVo) (6.5.7)
V2

6.5.3 Validation du modéle : Imbibition horizontale sous immersion

Dans un premier temps, les prédictions théoriques sont comparées a des expériences d’imbibi-
tion 1D dans un matériau granulaire horizontal translaté verticalement et a vitesse Vjy constante



134 CHAPITRE 6. IMPREGNATION ET ENTRAINEMENT D’AIR DANS UN JET GRANULAIRE DENSE

-

'\ - 2 L — shaped tube :
: : I
1

metallic grid

(a) (b)

Fig. 6.14 (a) Photographie de l’expérience d’imprégnation 1D horizontale dans un milieu gra-
nulaire. Les grains sont confinés dans un tube en L obstrué par une grille métallique de taille
de maille 250 um. Le dispositif est translaté verticalement & une vitesse constante Vj et le front
d’imprégnation est visualisé par contraste d’absorption entre la partie imbibée (plus claire) et la
partie seche (plus foncée). (b) Série temporelle de la propagation du front d’imprégnation dans le
milieu granulaire composé de billes de verre de diametre dy = 800 — 1300 um plongé dans l'eau a
une vitesse Vp = 60 mm.s~!.

dans un réservoir de liquide [Fig. 6.14(a)]. Cette situation reproduit expérimentalement les hy-
potheses formulées dans le modele. Les grains sont ensilés dans un tube de verre en forme de L
de 1 cm de diametre, obstrué par une grille métallique de méme ouverture que celle utilisée pour
les expériences d’immersion de matériaux poreux. Le systéme expérimental est représenté sur la
Fig. 6.14(a). La propagation du front d’imprégnation est enregistrée pour différentes vitesses d’im-
mersion et pour les trois lots de grains mouillants. Une série de clichés est représentée sur la Fig.
6.14(b) pour des grains de diameétres 800-1300 pm et fait apparaitre un ralentissement a faible
profondeur suivi d’'une propagation du front a vitesse constante dans le référentiel du tube. Par
ailleurs, comme dans le cas des grains non-mouillants, I'imprégnation ne démarre qu’au-dela d’une
profondeur hg qui varie faiblement avec Vj.

Dans le cas de la translation a vitesse constante Vp, on a z(t) = V t. En prenant u,(z) = dxy/dt,

I’Eq. (6.5.7) devient
1/2
Lar, 1H[1H4() (5]
Vo dt 9 (V‘;V)

(6.5.8)

On résout 'Eq. (6.5.8) en la discrétisant a ’aide d’'une méthode Runge-Kutta d’ordre 4 implé-
mentée sur Python. La condition initiale z¢(ty) = 0, avec to = ho/Vj, traduit le fait que le profil
d’imprégnation stationnaire ne démarre qu’a une certaine profondeur hg dans le référentiel du la-
boratoire. Ce décalage résulte d’un blocage de la ligne de contact & I’entrée de la grille métallique
qui présente un comportement hydrophobe et empéche 'imprégnation spontanée, couplé au retard
induit par la traversée de la grille et de la premiére couche de grains. Les prédictions théoriques
xy = f(t = z/Vp) sont tracées en pointillés noirs sur la Fig. 6.15(a) et comparées aux résultats
expérimentaux. On constate un trés bon accord entre théorie et expérience avec comme seul pa-
rametre ajustable, la valeur de la longueur ¢, modélisant la résistance hydraulique induite par
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la grille a 'entrée du milieu poreux et prise égale a 2 mm dans tous les calculs. L’épaulement a
proximité de la surface du bain liquide est due au gradient de pression capillaire qui domine pour
une profondeur z < hj. La partie du front & pente constante résulte plutét de 'effet du gradient
de pression hydrostatique qui croit linéairement avec le profondeur, comme la distance entre le
front et la paroi latérale par laquelle entre le liquide. Cette bonne correspondance valide également
I'utilisation de I’équation de Forchheimer & la place de ’équation de Darcy. Afin de s’en convaincre,
on peut reprendre le calcul précédent en négligeant la correction inertielle, 'Eq. (6.5.6) se réduit

alors a

d h Vot

S _ g =+ Vot ’ (6.5.9)
de xp+ 4y

qui admet une solution analytique pour la méme condition initiale x¢(to = ho/Vp) = 0. En notant
z = Vyt pour trouver le profil du front, on obtient :

xp(2) = [(V;) (z — ho)? <1 - W) + 692] v — 4. (6.5.10)

Cette solution est tracée en pointillés rouges sur la Fig. 6.15(a) pour les trois premieres valeurs
de Vj. Cette nouvelle prédiction théorique surestime systématiquement la position du front réelle-
ment observée dans les expériences car elle ne tient pas compte du terme dissipatif supplémentaire
lorsque la vitesse du fluide dans les pores devient trop grande. Ce décalage est particulierement
important & proximité de la surface libre, pour z < hy, puisque c’est 1a que le terme correctif
intervient réellement. Plus en profondeur, les vitesses d’imprégnation sont plus faibles et le terme
inertiel devient négligeable. Il en découle que les profils issus des équations de Darcy et Forchheimer
sont paralléles pour une profondeur z > hj.

La pente des profils d’imprégnation dans la zone linéaire est mesurée sur les profils expéri-
mentaux pour différentes vitesses d’immersion. Les valeurs de ces pentes sont reportées sur le Fig.
6.15(b) sous la forme de tan@ [voir 6.14(b)]?2, en fonction de la vitesse normalisée V5/V*. On
constate que les points expérimentaux suivent une loi de puissance en (Vp/ V*)*l/ 2. Cet exposant
peut étre prédit théoriquement en simplifiant la solution (6.5.10) pour une profondeur grande de-
vant la profondeur d’action des effets capillaires, c’est-a-dire z — hg > hg + hy. Dans ce cas, la
solution analytique se réduit a

V* 1/2
x(z) = <> (z — ho), (6.5.11)
Vo
ce qui conduit a
dz Vo -1/2
On retrouve donc la loi d’échelle proposée par [207], tracée en pointillés noirs sur la Fig. 6.15(b) et

qui se superpose bien aux points expérimentaux. Ceci confirme bien que la dissipation non-linéaire
modélisée par le terme correctif de Forchheimer se localise essentiellement a proximité de la surface
libre, pour une faible profondeur z < h;. Dans cette région, le gradient de pression est en effet
trés important puisque la pression capillaire est constante alors que la distance entre le front et la
paroi latérale croit linéairement. Au-dela de cette profondeur, le profil d’imprégnation peut étre
simplement décrit par un écoulement de Darcy puisque le gradient de pression hydrostatique et la
distance entre le front et la paroi latérale augmentent tous les deux linéairement, donc le gradient
de pression reste constant et suffisamment faible le long du profil.

Outre cet effet inertiel, le modele précédent se fonde sur ’hypothése d’un écoulement horizontal.
En toute rigueur, si ’on considére un milieu 2D de largeur infinie et sans effet capillaire, la résolution

2. On rappelle que 1/ tan @ est la pente du profil stationnaire avec 6 ’angle de demi-ouverture défini en analogie
des profils observés dans les matériaux poreux
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Fig. 6.15 (a) Profils spatiaux d’imprégnation pour des expériences d’immersion d’un matériau
poreux 1D horizontal. Les grains utilisés ont un diametre d, = 800 — 1300 pm. Les profils sont
obtenus en superposant les positions successives du front d’imprégnation comme illustré sur la Fig.
6.14(b). La courbe en pointillés noirs correspond a la prédiction théorique obtenue en utilisant 'Eq.
(6.5.6) alors que la courbe en pointillés rouges représente la prédiction de 'Eq. (6.5.9). (b) Evolution
de la vitesse d’imprégnation horizontale dans la partie linéaire, exprimée sous la forme tan 6, en
fonction de la vitesse d’immersion sans dimension Vy/V*.

de I’écoulement de Darcy produit une interface rectiligne avec une vitesse purement horizontale
dans le référentiel du milieu poreux. Nous allons maintenant comparer cette solution 2D infinie
aux résultats expérimentaux en géométrie confinée.

6.5.4 Confrontation du modéle a la forme des fronts 2D expérimentaux

La solution de I’Eq. (6.5.8), obtenue par intégration numérique, est comparée aux fronts d’im-
prégnation stationnaires issus des expériences d’imbibition dans un matériau poreux 2D plongé
dans un liquide, décrites dans la section 6.4. Les solutions sont déterminées en prenant la condi-
tion initiale z(tg = ho/Vh) = 0 comme précédemment. Des exemples sont tracés sur la Fig. 6.16
pour différentes tailles de grains et différentes largeurs de cellule (W = 5, 10 et 20 cm). Les pré-
dictions théoriques reproduisent bien les profils expérimentaux sur la premiere moitié supérieure
du profil, a proximité de la surface du bain. Sur la seconde partie du profil, un écart apparait,
conséquence directe de I’hypothese de milieu semi-infini qui ne prédit pas de raccordement a un
second demi-profil. Cette région de raccordement, au centre du profil, est beaucoup plus délicate
a décrire car le champ de pression, et les lignes de courant en découlant, sont plus complexes.
Il n’est donc guere surprenant que I’hypothése d’écoulement purement latéral ne fonctionne plus.
Une concentration des gradients de pression s’opéere a proximité de la pointe du profil, imposant
une inflexion des lignes de courant. Cette inflexion est liée a I'isotropie du matériau granulaire qui
n’impose pas de direction préférentielle au flux de liquide, contrairement & un réseau de fibres par
exemple. La réorientation des lignes de courant et les effets 2D sera d’autant plus prépondérante
que le rapport Vp/V* est petit et donc notamment pour les plus gros grains ot V* est plus élevé. 11
est donc parfaitement logique d’observer la plus faible concordance entre la théorie et les résultats
expérimentaux pour des gros grains (dy = 800 —1300 pum) dans une cellule large (W = 20 cm) [Fig.
6.16(c)]. A I'inverse, pour un matériau peu perméable et de faible largeur, les lignes de courant se
courbent peu sur la longueur du profil et la concordance avec la théorie est plutét bonne.

Le calcul analytique permet de déterminer la forme de la premiére moitié du front d’impré-
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Fig. 6.16 Profils de fronts d’imprégnation pour différents parametres. La prédiction théorique
issue de la résolution numérique de I’Eq. (6.5.7) est tracée en pointillé rouge. (a) dy = 300 —380 pm
-W =5cm. (b) dy =400 — 460 um - W =10 cm. (c) dg = 800 — 1300 pm - W = 20 cm.

gnation, lorsque I’écoulement reste unidirectionnel et horizontal. Cependant, ce calcul ne permet
pas de correctement prédire les pentes des profils relevées expérimentalement puisqu’il prévoit une
variation de tan® comme (Vo/V*)~1/2 quelle que soit la mouillabilité des grains®, alors que les
expériences, pour des grains mouillants, montrent une évolution tané o (Vj/ V*)*Q/ 3. Cette dif-
férence de loi d’échelle tient a la fois des effets 2D des écoulements dans le matériau granulaire
mais également de I'influence de la mouillabilité des grains puisqu’une transition est observée dans
la loi d’échelle pour les grains non-mouillants. La complexité des écoulements autour de la pointe
du profil nous obligera donc a passer par des simulations numériques pour déterminer la forme
complete des fronts d’imprégnation, comme nous le verrons dans la section 6.6.

6.5.5 Origine et évolution de la profondeur d’imprégnation h,

Nous revenons a présent sur I’évolution de la profondeur d’imprégnation hg avec la vitesse
d’immersion Vy étudiée pour les matériaux poreux composés de grains non-mouillants. Comme
évoqué précédemment, cette longueur mesurée macroscopiquement comme une longueur séche
emportée sous la surface du bain de liquide augmente en racine carrée de la vitesse d’immersion.
Cet effet est modélisé en considérant le role de la grille métallique qui maintient les grains au sein
de la cellule. L’ouverture de la grille (250 pm) étant comparable a la taille des grains, 'arrangement
des grains sur la grille crée des pores de plus petite taille et donc un milieu poreux effectif de faible
porosité sur une épaisseur §. Cette longueur est de I'ordre de grandeur du diametre des grains et
nous considererons dans la suite que 6 ~ dy. La perméabilité effective de la couche ky est plus
faible que la perméabilité k du reste du matériau poreux. Par conséquent, la traversée de cette
couche induit un retard dans I'imprégnation du milieu poreux qui se traduit par une hauteur séche
mesurée macroscopiquement. La Fig. 6.17(a) propose un schéma de 'effet de retard induit par la
présence de la grille.

Compte tenu de la faible taille des pores effectifs sur cette couche d et de la non-mouillabilité
des grains et de la grille, I’écoulement dans la couche résulte de la surpression hydrostatique et est
modélisé par une équation de Darcy. Comme nous I'avons vu dans la section 6.5, lorsque les effets
capillaires sont négligeables, le profil d’imprégnation correspond au profil asymptotique et la pente

3. On suppose que z — ho > ho + hj, par conséquent, les effets capillaires sont négligées pour ’estimation de la
pente
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Fig. 6.17 (a) Schéma illustrant l'origine physique de la profondeur d’imprégnation hy. La lon-

gueur hf correspond au forgage hydrostatique nécessaire pour imprégner des grains non-mouillants
(0 > 0* ~ 55° [110]). L’arrangement des grains sur la grille métallique (en pointillés noirs) est
modélisé par une couche d’épaisseur 0 de faible perméabilité k4. (b) Evolution de la profondeur
d’imprégnation ho—h{y en fonction de la vitesse d’immersion Vj pour différentes ouvertures de grilles
et des grains de diametre 280-420 pm. (c) Evolution de la profondeur d’imprégnation normalisée
dess(ho — h§)/dy? pour différents lots de grains et différentes ouvertures de tamis.
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vaut alors :

—-1/2
d Vo

ou V' est la vitesse caractéristique d’imprégnation sous gravité dans la couche d’épaisseur ¢ et
hy la profondeur de forcage en statique. Cette vitesse est reliée a la perméabilité effective &, telle

que :
2 2
kgpg degf kpg deyy
vr— _"9g _ — V*, (6.5.14)
7 (T=9)n < dg ) (1=¢)n dy
en utilisant la formule de Carman-Kozeny [22], qui exprime la perméabilité proportionnellement

au carré de la taille de pores, et en supposant la méme compacité entre les deux zones. Le diametre
deyy correspond ici au diametre des pores effectifs créés par le positionnement des grains sur la
grille et dépend du rapport entre 'ouverture de la grille et le diameétre des grains. La Fig. 6.17(b)
montre I’évolution de hg — h{j en fonction Vy pour différentes ouvertures de grille. On constate
que la valeur de hg — h{; augmente lorsque l'ouverture de la grille diminue, correspondant a la
diminution de la perméabilité de grille.

Par conséquent, la profondeur d’imprégnation peut s’écrire en fonction de la vitesse d’immer-

sion :
ho — hj dg )
~ —. 6.5.15
dy depr V'V ( )

La Fig. 6.17(c) recueille toutes les valeurs de dey(ho — h§)/d,? pour différentes tailles de grilles
et de grains non-mouillants en fonction de (V;/ V*)1/2. L’obtention d’une bonne superposition des
données nécessite de prendre une valeur de d.yy variant entre 5 et 10 um. Cette taille de pores
effective est cohérente avec ’espacement possiblement créé par I’agencement de la grille avec la
premiere couche de grains, compte tenu de la faible différence de taille entre les deux.

6.6 Simulation numérique du profil d’'imprégnation en régime station-
naire

La démarche analytique développée dans la section 6.5 nécessite d’imposer une direction a
I’écoulement pour simplifier la résolution. Cette hypothése sur le champ de vitesse n’est pertinente
qu’a proximité de la surface libre mais ne 'est plus prés de la pointe du profil ou les lignes de
courant se courbent. Nous proposons donc une approche numérique afin de déterminer le profil du
front en régime stationnaire. Cette approche permet a la fois d’avoir acces au champ de vitesse
dans le matériau poreux imprégné de liquide en considérant l’isotropie du matériau granulaire et
d’étudier séparément le role de la géométrie et de la mouillabilité pour comprendre pleinement le
poids de chaque effet.

6.6.1 Principe de la méthode numérique

On propose de résoudre numériquement le champ de pression p(z, z) du liquide confiné dans un
milieu poreux dont l'interface liquide-air est matérialisée par un front d’imprégnation de géométrie
imposée. Le champ de pression associé est déterminé avec les conditions limites adéquates, puis
le champ de vitesse correspondant u(z,z) est calculé & partir du champ de pression. Le calcul
numérique est effectué dans le référentiel galiléen du milieu poreux, en translation dans le liquide,
et dans lequel le front est stationnaire. Ceci impose que la vitesse du liquide a l'interface avec ’air
soit constante le long du front.
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Fig. 6.18 Schéma du modeéle numérique dans le régime stationnaire.

Le champ de vitesse du fluide u, = u;.e;, + u..e; au sein du milieu poreux est obtenu en
résolvant 1’équation de Darcy (6.3.4), qui s’écrit dans sa forme adimensionnée :

i=-V(p+3)), (6.6.1)
avec 8 8
S | PO D . x .z =
R T L A P L 6.6.2
UEve PEom TR T VT g%t gz (6.6.2)

Comme nous 'avons vu dans la partie précédente, I’équation de Darcy n’est valable que pour un
nombre de Reynolds assez faible qui peut étre localement dépassé en raison des forts gradients
de pression capillaire a proximité de la surface libre. Néanmoins, ce modele permet de décrire
correctement la pente du profil d’'imprégnation plus en profondeur et tout le profil lorsque les
effets capillaires sont faibles. Cette partie ayant pour objectif de reproduire la forme du profil
d’imprégnation loin de la surface pour comprendre I'origine des pentes observées, nous utiliserons
donc I'équation de Darcy qui permet une résolution numérique simple. En effet en couplant ’Eq.
(6.6.1) avec I’équation d’incompressibilité de I’écoulement en milieu poreux

V=0, (6.6.3)

on obtient une équation Laplacien qui régit I’évolution du champ de pression pour le profil avec
les conditions aux bords adéquates :
Vi =0. (6.6.4)

Le matériau poreux est discrétisé sur un maillage rectangulaire de largeur N, et de hauteur N,
comme schématisé sur la Fig. 6.18. Du fait de la symétrie du probléme, le champ de pression est
résolu sur la moitié du milieu poreux et 'autre moitié est déduite par symétrie. Le champ de
pression discrétisé p; ; est défini au niveau du nceud 4, j (avec ¢ suivant I’horizontale et j suivant
la verticale) et on note A le pas du maillage carré, tel que A = 1/N,, puisque le probleme est
adimensionné par la largeur W. La discrétisation de I'Eq. (6.6.4) conduit a

1 (Piy1j —Dij  DPij — ﬁ¢1,j> 1 (ﬁi,jﬂ —Dij  Pij — ﬁi,jl) B
x < - - + 5 < 5 = 0. (6.6.5)

La détermination du champ de pression consiste donc a résoudre le systéeme linéaire composé de
N, X N, équations a N, x N, inconnues :

Pit1,j + Pi-1,j + Dijr1 + Dij—1 — 4pij = 0. (6.6.6)
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La simulation numérique est réalisée en considérant un matériau poreux statique dans lequel un
profil d’imprégnation spécifique est imposé pour délimiter la frontiére entre la zone seche et la zone
humide. La pression a l'interface sec-humide s’écrit donc pg— p. ol pg est la pression atmosphérique
et p. la dépression capillaire. La pression le long de la paroi latérale du milieu poreux varie comme
la pression hydrostatique pg + pgz et augmente linéairement avec la profondeur. De plus, comme
le champ est résolu sur la moitié du matériau poreux, une condition de symétrie est imposée sur
I’autre c6té du domaine. Enfin, sans modifier les résultats, la pression atmosphérique est prise nulle
po = 0. Pour résumer, les conditions aux limites normalisées s’écrivent :

Do, = J X A = j/n,, paroi verticale hydrostatique

pi.N, = N./N,, paroi du fond hydrostatique

- ~ . 6.6.7
DN,,j = DN,—1,j, axe de symétrie ( )

Dip.jr = —Pe, & linterface air/liquide

La résolution du systéme linéaire avec les conditions limites et la géométrie du profil d’im-
prégnation permet de déterminer le champ de pression en chaque point du maillage. La vitesse
du fluide associée a cette géométrie est calculée en utilisant ’équation de Darcy (6.6.1) projetée
suivant e, et e, :

Uiy = —Va,
{ T (6.6.8)
U, =—V.(p+ 2).
Un exemple de norme du champ de vitesse ||a(Z, 2)|| = /a2 + 42 et des lignes de courant associées,

pour un profil de front donné, sont tracées sur la Fig. 6.19(a) pour des grains non-mouillants
(pe = 0). La composante verticale de la vitesse est ensuite évaluée le long de I'interface sec-humide.
Si le profil du front d’imprégnation imposé a priori dans le code numérique est stable et stationnaire
alors la projection verticale de la vitesse le long du profil est constante. La Fig. 6.19(b) montre
Iévolution de w (2, 2F) - e, en fonction de & = x/W correspondant a la Fig. 6.19(a). La projection
verticale de la vitesse tangente au front est, dans ce cas, constante le long de 'interface et le profil
est stationnaire. La vitesse d’immersion correspondant a ce profil est donc la vitesse au niveau du
front ||G(2F, 2F) - e.|| = Vo.

6.6.2 Grains non-mouillants - p. =0

Dans un premier temps, nous nous intéressons au cas d’un matériau poreux composé de grains
non-mouillants. La dépression capillaire est alors nulle? j. = 0 et la condition imposée sur le
champ de pression au niveau de l'interface liquide-air est p;. ;. = po = 0. La forme du front
d’imprégnation est modélisée, sur le demi-domaine [0; W/2], par la fonction suivante, qui permet
d’obtenir des profils réalistes :

;| 1 (1— )"+t
W=wleri ora—a)

(6.6.9)

ou H, C et n sont trois parametres ajustables permettant de modifier la forme du profil. Ces pa-
rametres sont optimisés afin d’obtenir un profil d’imprégnation présentant une projection verticale
de vitesse constante sur l'interface liquide-air, ce qui correspond & un front d’imprégnation sta-
tionnaire dans le temps se déplacant a cette méme vitesse. Le parametre H/W controle le rapport
d’aspect sans courbure du front, 'exposant n modifie la pente du profil et le parametre C' influe
sur la courbure au centre. Cet ajustement est réalisé manuellement pour différents profils. Cette

4. Cette assertion n’est rigoureusement exacte que pour un tube dont l'expression (6.3.2) est tirée. Pour un
matériau granulaire, 'expression de la pression capillaire est plus complexe, comme nous le discuterons a la fin de
cette partie
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Fig. 6.19 (a) Exemples de lignes de courant (& gauche) et d’amplitude de vitesse (a droite)
observées en régime d’imbibition stationnaire pour des matériaux poreux composés de grains non-
mouillant (p. = 0). Les lignes de courant au-dessus du front sont un artéfact. (b) Projection
verticale de la vitesse tangentielle V/V* mesurée le long du front. Cette vitesse est a peu pres
constante, comme lillustre la ligne rouge horizontale, ce qui signifie que le front est stable et
stationnaire et qu’il se déplace a une vitesse V(/V*. Insert : Profil adimensionné correspondant.

méthode, bien que fastidieuse, permet d’avoir une interface bien définie puisque décrite analyti-
quement. Une autre méthode consiste & partir d’un profil linéaire, d’en évaluer la vitesse verticale
au front pour le modifier par itérations successives afin de converger vers un profil stable. Cepen-
dant, les simulations étant réalisées sur des maillages relativement grossiers (typiquement 5 x 10
points), il aurait fallu utiliser une technique d’extrapolation des valeurs de pression ou raffiner
le maillage localement, ce que nous n’avons pas implémenté. Nous avons finalement conservé la
premiere méthode.

Pente du profil stationnaire - Les évolutions de tanf et du rayon de courbure R, des
fronts stationnaires simulés sont représentées sur les Fig. 6.20(a)-(b). Ces données sont obtenues
sur les profils simulés en suivant le méme protocole que précédemment (Fig. 6.19). Les résultats
numériques sont en accord avec les données expérimentales pour des lots de grains non-mouillants
(0 ~ 80°) présentés sur la Fig. 6.11(a) puisque tan # diminue comme une puissance de Vp/V* telle
que :

Vo \ @ a=-—0,66 pour Vy/V* < 10.
tan o (2) , avec { / (6.6.10)
4 a=-0,50 pour Vy/V* > 10.

Les exposants des lois de puissance sont trés proches de ceux déterminés expérimentalement et la
transition apparait pour une valeur du rapport V/V* trés similaire. Les simulations numériques
reproduisent donc fidélement 1’évolution de la pente du profil stationnaire mais également la cour-
bure au centre du profil. En effet, le rayon de courbure, adimensionnée par la largeur du milieu

poreux varie comme
Rc ‘/0 —0,95
w S \v* ’

avec un exposant qui est également proche de la valeur § = 1, 14 obtenue pour les expériences avec
les grains mouillants [Fig. 6.10(b)]. Cependant, les rayons de courbure simulés sont environ deux
fois plus petits que ceux mesurés expérimentalement.

(6.6.11)

Champ de vitesse - Les simulations numériques donnent également acces au champ des
vitesses dans le milieu poreux et aux lignes de courant associées. Les Fig. 6.21(a)-(b) donnent deux
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Fig. 6.20 (a) Evolution de la pente tan # du profil du front d’imprégnation stationnaire en fonction
de la vitesse d’immersion adimensionnée V5 /V*. (b) Evolution du rayon de courbure adimensionné
R./W du centre du profil d’'imprégnation en fonction de la vitesse d’immersion adimensionnée
Vo /V*. Sur ces deux graphiques, les simulations sont tracées en (+) noir et I’ajustement en pointillés
noirs. Les simulations numériques sont réalisées avec un maillage de largeur constante N, = 100
et de longueur variant entre N, = 600 et N, = 1300 en fonction du rapport d’aspect H/W du
profil d’imprégnation (entre 1 et 7). Dans chaque cas, des tests sont effectués pour vérifier que la
longueur du domaine est suffisamment grande pour ne pas influencer la vitesse de front.

exemples de formes de front d’imprégnation et les écoulements associés. La Fig. 6.21(a) correspond
a une vitesse d’'immersion Vy/V* = 0,65 se situant avant la transition de loi de puissance tandis
que la Fig. 6.21(b) se situe apres cette transition avec V/V* = 49,6. On constate que, lorsque le
rapport V/V* est supérieur a 10, les écoulements sont principalement horizontaux et que la zone
dans laquelle les écoulements sont les plus courbés est trés restreinte et localisée a proximité de la
pointe. Dans ce cas, '’hypothese d’écoulement horizontal développée dans la section 6.5 est valable
et prédit correctement I’évolution de la pente du profil avec la vitesse. A I'inverse, pour Vj JV*
inférieur & 10, comme sur la Fig. 6.21(a), les lignes de courant ne sont plus horizontales et remontent
vers le front. Cela engendre un aplatissement du profil qui se traduit par une augmentation de
tanf = dx/dz. Par ailleurs, on peut interpréter le rayon de courbure R. comme une longueur
caractéristique d’influence de la pointe du front d’imprégnation. Plus le rayon de courbure est
grand, plus la zone impactée par la flexion des lignes de courant est vaste, ce qui se traduit par
une plus forte déformation du profil d’'imprégnation par rapport au profil triangulaire.

Ces résultats numériques suggerent que la transition résulte d’'un changement de morphologie
des écoulements. L’exposant a = —0, 66 obtenu a basse vitesse d’immersion est alors la conséquence
de la courbure des lignes de courant des écoulements dans le matériau granulaire dont la zone
d’influence croit comme l'inverse de la vitesse. En dessous d’un rayon critique normalisé R}/W =~
5 x 1072, la redirection des lignes de courant est trés localisée et n’influence la forme du profil qu’a
la pointe, revenant a une configuration d’écoulements anisotropes horizontaux. Ce rayon critique
correspond a tanf ~ 0,5, ce qui signifie que la transition apparait pour un profil présentant un
rapport d’aspect a < 0,5 confirmant les observations expérimentales [voir Fig. 6.11(a)].

On peut également interpréter physiquement le rayon de courbure R, de la pointe comme une
longueur caractéristique sur laquelle les lignes de courant se courbent. En effet, R, correspond a la
demi-largeur du front d’imprégnation & la pointe. On peut ainsi estimer par R./tan @ la hauteur
sur laquelle les écoulements doivent se courber pour remonter et atteindre la pointe arrondie
du profil. Les lignes de courant présentées notamment sur la Fig. 6.21 montrent que les lignes de
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Fig. 6.21 Lignes de courant (& gauche) et norme du champ de vitesse (& droite) pour deux fronts
d’imprégnation stationnaires simulés avec des grains non-mouillants (p. = 0). Front d’imprégnation
simulé correspondant (a) & une vitesse d'immersion Vp/V* = 0, 65 sur un maillage de taille 100x600
et un rapport d’aspect H/W =1 (b) a une vitesse d'immersion Vp/V* = 49,6 sur un maillage de
taille 100 x 900 avec un rapport d’aspect H/W = 3,5.

courant remontant vers le centre du profil émergent d’une iso-pression pgW /(2 tan @) ou W/ (2 tan )
correspond a la profondeur de la pointe du profil sans courbure. Le gradient de pression vertical a
proximité de la pointe vaut alors Vp ~ pgW/R.. En appliquant I’équation de Darcy, on écrit que

k R, Vo\
N fe (o) 6.12
Wlasgvr T ow (v) (6.6.12)

Cette prédiction théorique reproduit bien la loi d’échelle observée a la fois expérimentalement et
numériquement, dont ’origine est purement géométrique et résulte de la courbure des lignes de
courant a proximité du centre du profil.

6.6.3 Grains mouillants - p. > 0

Les simulations réalisées pour l'instant sans effets capillaires ont permis de mettre en évi-
dence un changement de direction des écoulements, a proximité de la pointe du profil, compatible
avec les expériences effectuées avec les grains non-mouillants. Cependant, les grains mouillants
ne présentent pas cette rupture de comportement, en particulier nous observons une pente tan 6
proportionnelle & (Vo/V*)~%5 sur toute la gamme de vitesses étudiée. Afin de tester le role de la
nature des grains, nous nous intéressons a présent a l'influence de la capillarité sur la pente du pro-
fil d’imprégnation. Comme nous ’avons vu dans la section 6.5, la capillarité induit un épaulement
a proximité de la surface libre, ot ses effets sont prédominants, mais elle n’impacte pas la pente
du profil, pour un milieu semi-infini. Dans le cas de fronts stationnaires, le milieu poreux n’est pas
infini et le front est confiné entre une premiere courbure due a la capillarité et une seconde due a
la convergence des écoulements a la pointe. Ce type de profil est approximé numériquement, sur
le demi-domaine [0; W/2], par une fonction du type :

o H 1 (1 _‘,I~/,)n+1 ~ jn-i-l
D= <01”+1 “orraoar T e

(6.6.13)

ou (' et Cs sont respectivement les parametres de courbures a la pointe du profil et a la surface
libre. Les parametres H et n modifient toujours le rapport d’aspect et la pente du profil. Ces
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Fig. 6.22 (a) Lignes de courant et amplitude des vitesses simulées pour un front d’imprégnation
stationnaire dans un matériau poreux composé de grains mouillants (p. > 0, Vo/V* = 44,4,
H/W = 6,5). (b) Evolution de la pente principale tanf en fonction de la vitesse d’immersion
adimensionnée V{/V* pour des grains mouillants. Les points sont ajustés par une loi de puissance
d’exposant 0,66 tracée en pointillés noirs.

quatre parametres sont utilisés afin de générer des profils stationnaires en considérant la nouvelle
condition de pression le long du front p;, ;. = —D. avec p. > 0 pour des grains mouillants. Un
exemple de front d’imprégnation est présenté sur la Fig. 6.22(a) pour une pression capillaire p. = 1.
Physiquement, cela correspond a p. = pgW, soit une hauteur de Jurin h; égale a la largeur du
milieu poreux, soit quelques centimétres. On constate que les écoulements restent horizontaux sur
une grande partie du profil et que le rayon de courbure a la pointe du profil n’est pas influencé par
I’épaulement capillaire a la surface.

Notons que la simulation de ce type de profil peut poser probleme & faible vitesse d’immersion.
En effet, la pression capillaire induit un gradient de pression important. Si la vitesse de translation
du matériau poreux est trop faible, I'imbibition capillaire prend le pas sur ’entrainement du milieu
poreux et I'obtention d’un front stationnaire nécessite de permettre au fluide de monter au-dessus
de la surface du réservoir. Cette situation, visible expérimentalement & basse vitesse, apparalt
lorsque la vitesse typique d’imprégnation capillaire devient comparable a la vitesse d’immersion.
Cette vitesse typique s’écrit :

V= kpe

nW
Dans toutes les simulations réalisées avec capillarité, p. = 1, ce qui implique p. = pgW et donc V} =
V*. Les remontées capillaires n’apparaissent donc pas pour Vp > V*| soit en pratique Vp/V* > 50.
Une modification du code numérique a donc été nécessaire afin de permettre 'imprégnation du
fluide sur une couche en dehors du réservoir. Ceci a été fait en imposant une condition de flux nulle
a la paroi latérale en dehors du réservoir. La condition Vy > V* fixe par ailleurs le seuil de validité
de ’hypothese d’écoulement horizontal & proximité de la surface libre. Une estimation de la vitesse
pour les grains de diametre d; = 430 pm donne V¥ = 5 mm.s~! soit V* = 2V*. L’hypothese n’est
donc rigoureuse que pour Vo > 30 mm.s~! mais fonctionne également plutdt bien pour des vitesses
plus faibles.

Une fois les profils stationnaires obtenus, la pente centrale du front est mesurée comme précé-
demment. L’évolution de tan est présentée sur la Fig. 6.22(b) en fonction de Vy/V*. A nouveau,
les simulations numériques sont en accord avec les résultats expérimentaux [Fig. 6.10(a)] puisque
tan @ varie comme (V,/V*)7%56. Bien que les écoulements soient toujours horizontaux, la loi de

(6.6.14)
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Fig. 6.23 (a) Profil d’imprégnation stationnaire découpé en trois parties suivant l'effet prédomi-
nant dans la morphologie du front. Les lignes de courant sont issues d’une simulation numérique.
(b) Récapitulatif des lois d’échelle caractérisant 1’évolution de la pente moyenne du profil d’impré-
gnation tan @ en fonction de la vitesse normalisée d’immersion V;/V*. La courbe verte correspond
a une imprégnation dans un poreux infiniment large ou parfaitement anisotrope dans lequel les
écoulements sont strictement horizontaux, gouvernés par ’hydrostatique. La courbe bleue corres-
pond a une déviation pour un milieu poreux de largeur finie, dans lequel les lignes de courant se
fléchissent a proximité de la pointe du profil en forme de V, induisant une courbure. La courbe
rouge introduit en plus un effet capillaire qui courbe les profils d’imprégnation & faible profondeur
(Z <h J).

puissance change et la transition observée sans capillarité a haute vitesse disparait pour laisser
place & un exposant « ~ 0,66 sur 2 décades de V;/V*. Ce résultat est dii au confinement du
front d’imprégnation entre la courbure capillaire et la courbure liée aux écoulements a la pointe.
A grande vitesse, la courbure capillaire raidit le front, diminuant ainsi la valeur de tan 8 = dz/dz.
A basse vitesse, le front est trop plat pour étre sensible a ce changement de forme et la capil-
larité a peu d’effet sur la pente du front. Cependant, rien ne justifie la valeur de I'exposant qui
reste empirique et a peu prés constante sur toutes les gammes de vitesses et de largeurs étudiées
expérimentalement et numériquement.

6.6.4 Conclusion et récapitulatif

La forme du front stationnaire résulte donc de la combinaison d’effets capillaires et hydro-
statiques prédominants a différentes échelles et différentes vitesses d’entrainement. La pression
capillaire est prépondérante a faible profondeur pour les grains mouillants, lorsque z < hj, et est
responsable de la courbure concave du front & proximité de la surface libre, qui peut étre décrite
analytiquement. La surpression hydrostatique prend le pas a plus grande profondeur, pour z > h.
Cette surpression, linéairement croissante avec la profondeur, induit des écoulements latéraux loin
de la pointe du profil. Ceux-ci se courbent finalement en s’en approchant, ce qui est permis par
la largeur finie du matériau granulaire, afin de régulariser la forme du profil. En fonction de la
vitesse d’immersion et en absence de capillarité, une transition sépare les gammes de vitesses pour
lesquelles le profil d’imprégnation est piloté par des écoulements latéraux ou courbés. Les Fig.
6.23(a)-(b) résument I'impact des différents effets - hydrostatique, capillarité et géométrie - sur la
forme du profil d’imprégnation et sur sa dépendance a la vitesse d’'immersion.
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Fig. 6.24 Schéma d’un jet dense de grains, libre latéralement et confiné entre deux plaques de
PMMA transparentes. Le jet s’impregne latéralement en suivant un front en forme de V avant
de s’évacuer par le centre a un débit inférieur au débit d’alimentation. Des jets secondaires appa-
raissent sur les c6tés pour évacuer le trop-plein de grains. La photographie a droite correspond a
un jet dense de billes de verre de diametre dy = 400 — 460 pm.

6.7 Du matériau poreux modeéle au jet granulaire dense

6.7.1 Jet libre et jet confiné

Revenons a présent au probleme initial du jet granulaire dense entrant dans un liquide. Nous
réalisons des expériences de jet granulaire dans des conditions proches de celles des milieux poreux,
avec un jet libre de largeur W = 5 c¢m confiné entre deux plaques de PMMA séparées d’une distance
de 12 mm (Fig. 6.24). Le jet est ainsi quasi-2D, ce qui permet de visualiser le front d’imprégnation
a l'intérieur. La Fig. 6.24 illustre la morphologie d’un jet granulaire dense composé de billes de
verre de diametre d, = 400 — 460 um pénétrant dans un réservoir rempli d’eau. Le jet ralentit
en traversant l'interface liquide-air et s’imprégne tout en restant dense. Le front prend la forme
d’un V, caractéristique des imprégnations 2D vu précédemment, mais nos expériences sont trop
courtes pour atteindre un état stationnaire. Apres avoir été imbibés, les grains ne s’évacuent pas
immédiatement et forment un "bouchon granulaire", composé de grains secs et de grains immergés,
qui se vidange avec un certain débit que nous noterons (.. La formation de ce bouchon entraine
une accumulation de grains secs a la surface du réservoir qui s’échappent alors latéralement car le
débit d’arrivée des grains est plus élevé que le débit de vidange Q.. Ceci entraine ’apparition de
jets secondaires latéraux, visibles sur la Fig. 6.24.

L’apparition de jets secondaires complexifie la situation puisque le débit de grains alimentant le
jet principal est différent du débit total d’alimentation. Pour y voir plus clair et se focaliser sur I’in-
teraction entre le jet granulaire et le liquide, nous confinons latéralement ce dernier par deux grilles
métalliques, de faible diameétre d’ouverture (250 um), laissant passer le liquide mais empéchant
Iétalement latéral des grains (voir Fig 6.25). Comme pour le jet libre, un front d’imprégnation ap-
parait, entrainant la formation d’un bouchon de grains secs et de grains immergés qui se dispersent
dans le liquide & un débit critique Q.. Cependant, en raison du confinement latéral des grains, le
surplus de grains ne peut plus étre évacué. Le débit d’alimentation en grains secs, en provenance
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Fig. 6.25 Schéma d’un jet dense de grains confiné latéralement par un tamis d’ouverture 250 pm
laissant passer I’eau mais pas les grains. Un régime stationnaire s’établit, dont la photographie est
une illustration pour des billes de verre de diametre d, = 400 — 460 pm, caractérisé par des fronts
d’imprégnation et d’évacuation stable se déplacant a méme vitesse par rapport aux grains.

du réservoir, s’adapte donc et diminue brutalement pour égaliser le débit d’évacuation. Un régime
stationnaire se met en place avec une vitesse de chute des grains constante et la formation d’un
front d’imprégnation et d’un front d’évacuation tous deux stationnaires, délimitant respectivement
les grains secs des grains immergés et les grains immergés, resté denses, du liquide pur. Ce régime
stationnaire est par ailleurs indépendant de la vitesse de chute des grains, puisqu’il est gouverné
par I’évacuation des grains. Un exemple de front stationnaire est présenté sur la Fig. 6.25 pour des
grains mouillants de diametre dy = 400 — 460 um. On retrouve une situation similaire a celle du
milieu poreux en translation dans un liquide, a la différence pres que le milieu poreux imprégné
n’est plus parfaitement rectangulaire mais décrit un angle v par rapport au cas du poreux, ce qui
va entrainer des différences dans le champ de vitesse, et que la vitesse d’alimentation en grains
n’est pas contrélée a priori, mais sélectionnée par le systeme.

Ce régime stationnaire permet de mesurer a la fois la vitesse d’entrée des grains dans l’eau et
la forme du front de mouillage stationnaire, caractérisé par une pente moyenne tan 6 et un rayon
de courbure R, & la pointe. Ces valeurs sont mesurées pour les trois lots de grains mouillants. Les
résultats sont tracés sur les Fig. 6.26(a)-(b) qui reprennent également les résultats obtenus pour
les matériaux poreux. La vitesse d’arrivée des grains en régime stationnaire est notée Vj pour faire
écho au travail sur les matériaux poreux. Pour les jets confinés, elle est adimensionnée par une
vitesse caractéristique V* calculée en utilisant la formule de Carman-Kozeny [22] :

*_@Lf 1_¢ 2
V= T (¢ ) , (6.7.1)

avec ¢ le compacité du jet prise égale a 0,6. On constate que les valeurs de tanf pour les jets
confinés stationnaires sont comparables et compatibles avec celles mesurées pour les matériaux
poreux, justifiant bien notre approche d’approximation de la pénétration d’un jet granulaire dense
par I'immersion d’un matériau poreux. Par contre, les rayons de courbures mesurés a la pointe
sont plus élevés pour les jets que pour les milieux poreux. On peut expliquer ce décalage par la
géométrie du jet, et en particulier la frontiére entre la zone dense immergée et le liquide. En effet, on
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Fig. 6.26 (a) Evolution de la pente moyenne tan 6 du profil stationnaire d’imprégnation en fonc-
tion de la vitesse d’immersion adimensionnée Vy/V*. (b) Evolution du rayon de courbure de la
pointe du profil stationnaire R./W en en fonction de la vitesse d’immersion adimensionnée V;/V*.
Les données en noir et blanc correspondent aux expériences réalisées avec des matériaux poreux
[voir Fig. 6.10(a)] et les points rouges sont issus des mesures en jets granulaires confinés station-

naires.

Fig. 6.27

z (a)

vZ

(b)

(a) Schéma du champ de vitesse dans un coin de matériau poreux imprégné en partant

d’une paroi verticale soumise & un gradient de pression hydrostatique. Cette configuration est
similaire a celle du matériau poreux rentrant dans ’eau. (b) Schéma du champ de vitesse dans
un coin de matériau poreux imprégné en partant d’une paroi inclinée d’un angle v, soumise a un
gradient de pression hydrostatique. Cette configuration est similaire a celle du jet confiné, définie
dans la Fig. 6.25.
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Fig. 6.28 Vitesse du jet stationnaire en fonction du carré du diameétre moyen des grains composant
le jet.

peut montrer que les lignes de courant, dans un coin de matériau granulaire soumis a un gradient
de pression hydrostatique, sont perpendiculaires & U'interface grains/liquide, comme illustré sur la
Fig. 6.27°. Les lignes de courant, dans la phase poreuse, convergent donc davantage vers la pointe
du profil, entrainant une augmentation du rayon de courbure. La comparaison au milieu poreux
n’est donc possible que pour un angle d’ouverture du front d’évacuation relativement faible pour
limiter la réorientation des lignes de courant. Cependant cet effet ne semble pas modifier la pente
du profil et reste limité a la pointe. On peut en revanche rapprocher cette morphologie a celle,
transitoire, observée lors de l'entrée d’un matériau poreux rigide dans I'eau (Fig. 6.3) lorsque le
fond n’est pas encore tres éloigné comme c’est le cas aux premiers instants.

6.7.2 Sélection de la vitesse de vidange

On s’intéresse a présent au régime stationnaire pour lequel les débits d’arrivée de grains secs et
d’évacuation des grains immergés sont égaux (Fig. 6.25). Une fois imprégné, les grains continuent
a chuter dans le liquide statique. Cette situation est similaire a celle d’un lit fluidisé, dans lequel
une couche de grains de compacité ¢ est soulevée par un écoulement de fluide, en se placant dans
le référentiel du liquide. Dans le cas du jet, la couche de grains fluidisée est la partie immergée, en
déplacement dans le liquide. Cela génére un contre-écoulement dans la couche, qui maintient une
compacité élevée dans la phase immergée. La décompaction et I’évacuation des grains s’effectue
ensuite lorsque la friction visqueuse du contre-écoulement sur la couche granulaire n’est plus suf-
fisante pour contrebalancer le poids de la couche. Cette vitesse augmente avec la taille des grains
comme présenté sur la Fig. 6.28, avec une dépendance en 892.

Modeéle unidirectionnel - Abordons dans un premier temps ce probleme en 1D. Un jet
granulaire confiné de compacité ¢ pénetre dans un liquide et s’impregne verticalement avec des
fronts, d’imprégnation et d’évacuation des grains, horizontaux (Fig. 6.29). On note H la profondeur
du front d’évacuation, délimitant la phase granulaire immergée de la phase liquide et H — hy, la
profondeur du front d’imprégnation, délimitant la phase granulaire séche de la phase granulaire
immergée (Fig. 6.29). Un grain se désolidarise de la couche immergée d’épaisseur h,, lorsque la
force visqueuse imposée par ’écoulement du fluide, dans le référentiel de la couche de grains, ne
compense plus le poids déjaugé du grain. On peut ainsi écrire la vitesse critique comme une vitesse

5. Pour un coin d’angle v = 7/v/, le calcul s’effectue facilement en réalisant deux transformations topologiques

conformes z — w = 27 puis w — f = (1/7) In(w) permettant de passer d’une géométrie en coin & une géométrie a
deux bords paralleles dans le plan complexe.
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Fig. 6.29 Schéma de I'imbibition dans un jet granulaire 1D. L’imprégnation et la dispersion des
grains ne se font que suivant la direction z.

critique d’Ergun :

Uce

_dy? (1—¢>2 Apg _ Usiokes <1—¢)2
180\ ¢ n 10 o '

en ne considérant pas une force visqueuse de Stokes sur un grain (donnant usiores = (dg?/18)Apg/n)
mais une force visqueuse de Darcy qui tient compte des effets collectifs diis aux grains environ-
nants, grace a la formule de Carman-Kozeny. Cette vitesse microscopique, a l’échelle du grain
lorsque le fluide pénetre dans la phase granulaire, détermine la vitesse critique de vidange des
particules immergées. Les deux fronts étant stationnaires et les vitesses verticales, la stationnarité
impose que Vj = u.. En prenant une compacité extérieure ¢ = 0,6, on obtient une vitesse de front
stationnaire Vy = 7 mm.s~! pour Eg = 430um, inférieure a la vitesse relevée expérimentalement.
A Tinverse, en prenant la vitesse de Stokes, calculée pour un grain seul, la vitesse critique vaut
150 mm.s~'. D’autres expressions sont également possibles, exprimant différentes dépendances de
la vitesse avec la compacité ¢ [211]. Campos & Guedes de Carvalho ont par ailleurs montré expé-
rimentalement que la vitesse limite, nécessaire pour maintenir en suspension compact un matériau
granulaire immergé, valait approximativement 2,5 fois la vitesse d’Ergun [212]. En prenant cette
vitesse comme vitesse seuil, on retrouve des valeurs assez proches de nos mesures expérimentales.
Dans tous les cas, les expressions théoriques de la vitesse seuil capturent bien la dépendance en dg
mais ne prédisent pas l'offset pressenti par les données expérimentales [Fig. 6.28].

On peut ensuite déterminer 1’épaisseur du front stationnaire en connaissant les vitesses d’écou-
lement. L’écriture de I’équation de Darcy sur la couche imprégnée conduit a :

ue = _%n (pgf) . (6.7.3)

Enfin, la pression sous la couche immergée doit équilibrer et retenir le poids des grains qui la
surplombe. On effectue alors un bilan de force qui s’écrit a 1’équilibre :

(6.7.2)

Mg+ Spghy(1 — ¢) — SpgH =0, (6.7.4)

ou M  est la masse de la colonne de grains secs corrigée par 'effet Janssen dii aux parois de la
cellule et qui équivaut a la masse d’une hauteur fixe A de grains, reliée au coefficient de friction
des grains sur les parois, d’ou M; = SpgA¢. En combinant les Eqgs. (6.7.2), (6.7.3) et (6.7.4), on
peut alors exprimer h,, et H uniquement en fonction des densités et de la compacité :

— APg® _(Ar
b= g et 0 (=2) (6.7.5)
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Fig. 6.30 (a) Bilan de force sur les grains situés au niveau du front de décompaction d’un jet 2D.
(b) Equilibre des vitesses amenant & la condition de stationnarité des fronts de décompaction et
d’imprégnation d’un jet 2D.

La position du front et I’épaisseur de la couche imprégnée sont donc indépendantes de la taille des
grains et ne sont sensibles qu’a la compacité de la phase granulaire. Expérimentalement pour les
jets confinés, bien que la géométrie soit différente, on constate que I’épaisseur de la zone immergée
et la position du front varient également assez peu avec la taille des grains : A5 ~ 18 mm et
H®P ~ 55 mm. La comparaison avec les valeurs expérimentales nécessite d’imposer une longueur
de saturation A. En prenant A = (We)/2(W + e)kp ~ 12 mm avec un coefficient de redistribution
k =1 et un coefficient de friction u = 0,4 ainsi qu’une compacité ¢ = 0,6 dans le calcul précédent,
on trouve h'¢° = 16 mm et H*"*° = 24 mm. Malgré la simplification portant sur la géométrie, les
valeurs des épaisseurs sont du méme ordre de grandeur que celles relevées expérimentalement.

Vitesse critique en 2D - On revient a présent sur I'imprégnation dans la géométrie 2D
réellement mesurée expérimentalement. Les écoulements de fluide étant orthogonaux au front de
décompaction, le bilan de force sur le grain introduit une correction en sin-y ou -y est ’angle d’ou-
verture du front de décompaction (voir Fig. 6.25 et Fig. 6.30). La vitesse critique de détachement
d’un grain, équilibrant le poids vertical et la force de friction visqueuse, orthogonale au front, vaut
alors [Fig. 6.30(a)] :

o dg® (1—9\*Apg
T <T> T
Cette orientation des écoulements a l'entrée de la phase granulaire immergée est visible expéri-
mentalement puisque le détachement des grains ne se fait pas verticalement mais le long du front,
dans la direction résultante de la somme du poids et de la force de friction, lorsque cette derniere
devient trop faible. En supposant que les lignes de courant restent orthogonales au front de dé-
compaction jusqu’a arriver au front d’imprégnation [ Fig. 6.30(b)], la condition de stationnarité
au front impose que le champ de vitesse total (écoulement dans le poreux + translation verticale
a Vp, voir Fig. 6.30(b)) soit parallele au front, donc que la résultante normale soit nulle, d’ou

. 2 2
. B _ siny dg 1__¢0> 2pg
sinfd Vo =u. = Vo_sin9 180< %o n

Expérimentalement, on constate que -y est trés proche de 0, donc la vitesse critique de décollement
en 2D est tres proche de la vitesse en 1D. Ce constat explique que la dépendance de la vitesse
seuil avec d92 soit bien vérifiée. Le décalage entre 'ordre de grandeur de la vitesse théorique et
celle mesurée expérimentalement peut s’expliquer a la fois par le choix de ’expression de la vitesse
seuil, comprise expérimentalement entre une vitesse de Stokes pour le grain isolé et une vitesse

(6.7.6)

(6.7.7)
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Fig. 6.31 (a) Evolution temporelle de la profondeur z de la téte d’un jet granulaire composé de
grains mouillants (en blanc) et non-mouillants (en noir). Les photographies illustrent la morpholo-
gie des deux jets a différents instants, avec ou non de I'imprégnation. (b) Evolution temporelle de
la profondeur d’enfoncement d’un matériau poreux rempli de grains mouillants (en blanc) et non-
mouillants (en noir), ldché en chute libre dans un réservoir d’eau. La masse de la cellule contenant
les grains (m = 300 g) est compensée par un contrepoids pour que la chute soit uniquement due
aux poids des grains.

de Carman-Kozeny pour un milieu poreux, et par le fait que la porosité n’est pas nécessairement
constante d’une taille de grains a l'autre. Ceci est d’autant plus probable que les distributions
granulométriques sont assez larges, notamment pour les grains de diametres d, = 800 — 1300 pm.
Par ailleurs, pour cette derniere distribution, I’hypothese de distribution monodisperse devient tres
discutable pour 'utilisation de la formule de Carman-Kozeny.

6.7.3 Influence de la mouillabilité des grains

Nous discutons enfin de I'effet de la mouillabilité des grains sur la dynamique du jet. Ce point,
encore en réflexion, constitue une perspective de notre travail sur les propriétés de mouillage des
grains. En se basant sur I’étude des matériaux poreux, nous avons montré que la mouillabilité ne
modifiait pas fondamentalement la morphologie de I'imprégnation dans I’empilement granulaire.
En effet, la forme du front reste inchangée que les grains soient mouillants ou non mouillants
mais la position du front est décalée d’une profondeur hg, traduisant la surpression hydrostatique
nécessaire pour forcer I'imprégnation et vaincre la pression capillaire. Ce phénomeéne apparait des
55° dans les empilements granulaires [ 10]. De fait, on peut s’attendre a ce qu’'un jet de grains non
mouillants s’imprégne comme un jet de grains mouillants pour une profondeur plus importante.

Jet granulaire - En réalisant I’expérience, on constate que le jet granulaire composé de grains
non mouillants (6 ~ 80°) se comporte assez différemment puisqu’il traverse le liquide du bain
sans s’imprégner, a la maniere d’un fluide non miscible et plus dense. Ce comportement résulte
d’une interaction différente entre le jet granulaire et le liquide environnant. Pour s’en convaincre,
I’évolution temporelle de la position de la téte du jet est reportée sur la Fig. 6.31(a) pour des
jets granulaires mouillants et non-mouillants. Des photographies des deux jets sont également
présentées a différents instants. Au moment de traverser I'interface liquide-air, les deux jets ont
une forme similaire et plongent a la méme vitesse. Puis rapidement, le jet mouillant s’impregne et
ralentit jusqu’a atteindre une profondeur quasi-constante lorsqu’un "bouchon granulaire" se forme.
Pour le jet non-mouillant, 'imprégnation est tres faible et le ralentissement du jet est beaucoup
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Fig. 6.32 Récapitulatif du passage (a) d’'un jet granulaire libre en chute libre dans un réservoir
d’eau a (b) un jet granulaire confiné entrant dans I’eau puis a (c) un matériau poreux confiné et
translaté dans le réservoir. Dans chacun des cas, on observe la formation d’un front d’imprégnation
en forme de V.

plus limité. La présence ou non d’imprégnation dans la porosité semble donc étre a 'origine de
cette différence de comportement.

Chute d’un milieu poreux - La méme expérience est ensuite réalisée avec un matériau poreux
constitué soit de grains mouillants, soit de grains non-mouillants. Les grains sont ensilés dans la
cellule en PMMA de largeur W = 5 c¢m, d’épaisseur e = 12 mm et de longueur H = 30 cm puis
lachés en chute libre dans le liquide en partant d’une hauteur AH = 4 cm au dessus de la surface
du liquide. La masse de la cellule vide est compensé par un contrepoids pour que le déplacement
du matériau poreux soit uniquement causé par le poids des grains. L’évolution de la profondeur
d’enfoncement du bloc poreux est reportée en fonction du temps sur la Fig. 6.31(b) pour des grains
mouillants et non-mouillants. Comme pour le jet, on constate que la vitesse de plongée dans le
liquide est identique initialement pour les deux types de grains avant de diminuer pour les grains
mouillants. L’origine de cette différence de comportement n’est pas triviale puisque plusieurs effets
évoluent dans des sens différents. La poussée d’Archimede est importante dans le cas des grains non-
mouillants et diminue lorsque le liquide imprégne le matériau, ce qui induirait un ralentissement
du matériau non-mouillant. A I'inverse, Papport de liquide dans le poreux crée un effet de masse
ajoutée qui ralentit le déplacement du matériau mouillant. Cependant, en quantifiant cet effet,
on se rend compte qu’il est marginal a ’échelle de I'expérience. La compréhension de ce résultat
nécessite peut étre de considérer 'interaction du bloc poreux avec le fluide environnant et non pas
uniquement les transferts de fluide du bain vers le milieu poreux. L’origine du ralentissement d’un
matériau poreux pendant qu’il s’impregne reste donc un point a éclaircir mais semble bien étre a
lorigine de la singularité du comportement du jet non-mouillant lors de son entrée dans un liquide.

6.8 Conclusion

Ce chapitre a permis d’explorer la transition entre un matériau granulaire sec en écoulement et
un matériau granulaire saturé, lors de la pénétration de ce dernier dans un liquide en large exces.
En partant de la problématique du jet dense de grains, nous avons extrait une situation modele
permettant de caractériser I'interaction entre des grains secs et un liquide au travers de I’étude de
I'immersion d’'un matériau poreux compact. Cette démarche est résumée par la Fig. 6.32. Cette
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configuration a fait I'objet d’une étude compléte tant expérimentale que numérique pour com-
prendre toutes les étapes de 'imprégnation et de ’entrainement d’air dans un matériau poreux en
mouvement dans un liquide. L’imprégnation est notamment caractérisée par une phase transitoire
pilotée par I'imbibition verticale au cours de laquelle la morphologie du front d’imprégnation évolue
jusqu’a atteindre un front stationnaire dont la forme est gouvernée par les écoulements pénétrant
latéralement dans le matériau.

Fort de la compréhension d’une configuration modele, notre travail a permis d’aboutir a plu-
sieurs conclusions concernant la problématique initiale du jet granulaire entrant dans un liquide.
La forme du front d’imprégnation, dans les gammes de vitesse étudiées, correspond bien a ce qui
est observé dans les matériaux poreux méme si des différences liées a la géométrie subsistent. Par
ailleurs, nous avons déterminé un seuil d’évacuation des grains une fois qu’ils sont imprégnés. Ce
seuil de dispersion gouverne la mise en suspension des particules apres imbibition et limite le débit
de grains qui peuvent étre solubilisés par le liquide. Enfin, la mouillabilité des particules modifie
sensiblement 'interaction du jet avec le fluide en permettant ou non la dissipation de 1’énergie
cinétique du jet lors de son imprégnation.

Ce travail constitue un élément de compréhension de la physique entourant la transition sec-
humide lors de la pénétration d’un écoulement granulaire dense en apportant une description plus
fine de l'interaction entre le liquide et les grains lors de cette phase transitoire. Cependant, un
important travail reste a accomplir afin de mieux modéliser le couplage hydrodynamique entre le
jet granulaire et le fluide extérieur qui n’a pas été considéré dans cette étude. Ce couplage, sensible
a la fois aux propriétés des grains (densité, mouillage) et a celle du liquide, reste un frein a une
compréhension globale de la transition entre le matériau granulaire sec et la suspension dense.
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Annexe : Expression analytique de la dynamique transitoire d’'imbibition
verticale
Dans cette partie, nous déterminons une solution analytique implicite de I’'Eq. (6.3.8) décrivant

I’imbibition dans un matériau poreux 1D translaté dans un réservoir de liquide a vitesse constante
V. On rappelle d’abord 'Eq. (6.3.8) :

deet _ 1+ (%/V*)T _
dr B Lwet

1, (6.8.1)

avec Lyet, T et V* la longueur adimensionnée, le temps adimensionnée et la vitesse caractéristique
d’imprégnation sous gravité. On introduit une variable temporelle réduite 1" définie par :

- W
T=—T+1 6.8.2
AT+ (6.8.2)
de sorte que I'Eq. (6.8.1) se réécrive :
Vb deet T
— = - 1. 6.8.3
V= dT Lwet ( )
On définit une nouvelle variable 4 par
Lwet
= et 6.8.4
i = = (6.8.4)
et 'Eq. (6.8.3) devient, apres simplification :
Vo da 1 /1 % ~>
— == |=-—1——=—1u]. 6.8.5
VedT T (u v (6.8.5)

Finalement, on définit la variable U et le paramétre V tels que

~ 2V - 4V, 1/2
et 'Eq. (6.8.3) peut se réécrire :
AU 1 [V — (U +1)?
v _ 11 Ve (W17 (6.8.7)
dr T U
L’Eq. (6.8.7) peut ensuite s’exprimer sous une forme intégrable :
AT AU | -(Vp +1 Vo — 1
dar _du b+l Voo . (6.8.8)
T 2V |W+U+1 Vo—(U+1)

Enfin, en intégrant ’Eq. (6.8.8) avec la condition initiale U(T = 1) = 0 correspondant & Lyet(T =
0) = 0, la solution de I’équation d’imprégnation sous immersion s’écrit :

InTy—InT = % KH é{)) In(Vo+ 0 +1) + (1 - é{)) In (Vo — (T + 1))} , (6.8.9)
o InTy = % Kl + ;0) In (Vo4 1) + (1 - é{)) In (V- 1)] . (6.8.10)
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Finalement, la relation implicite U (T ) se simplifie comme suit :

_ 1
T2 = (6.8.11)

(1 + %UH)HVL0 (1 B VOU—1>1_VLO7

dont les variables réduites T et U sont rappelées ci-dessous, ainsi que le paramétre Vj :

FoYopy g o Pwa
V* T+ (V*/Vy)

Vi . 2L e -4V 1/2
0 ! V= (Vf + 1) . (6.8.12)

Afin de retourner au comportement aux temps longs, nous prenons la limite a T — 1 et le membre
de droite de I'Eq. (6.8.11) doit diverger, soit :

1— —— >0, (6.8.13)
%

ce qui conduit a ’expression approchée suivante :

1 1 7
Lwet =vI avec v= —5 + 5 14+4 <‘/*> (6814)

On retrouve alors la dépendance analytique de la vitesse du front d’imprégnation avec la vitesse
d’immersion, vérifiée expérimentalement dans la partie précédente.
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Ce chapitre dresse le bilan du travail accompli au cours de cette thése ainsi que les perspectives
et travaux futurs. Nous résumons les principaux résultats présentés dans ce manuscrit puis plusieurs
pistes de perspectives issues de ce travail. Certaines ont d’ores et déja été abordées au cours de la
these et nous donnons un apergu de quelques résultats préliminaires.

7.1 Principaux résultats

Tout au long de cette theése, nous nous sommes intéressés aux mécanismes d’interaction entre
un matériau granulaire sec en écoulement et un liquide. Deux phénomenes ont été particulierement
étudiés durant ce travail : 'accrétion granulaire d’un matériau sec en écoulement sur une phase
humide saturée (Chap. 3 et 4) et 'imprégnation dynamique dans un écoulement dense de grains
pénétrant dans un liquide (Chap. 6). Le phénomeéne d’érosion a également été observé dans certaines
expériences (Chap. 5) lorsque le matériau granulaire humide devient insaturé. En combinant une
approche expérimentale avec des considérations théoriques, sous forme de lois d’échelle ou de calculs
analytiques, ainsi qu'une approche numérique, nous avons pu montrer que 'interaction entre des
matériaux granulaires secs et humides induit des phénomeénes d’échanges, de grains et de liquide,
dont nous avons déterminé les origines physiques et identifié les mécanismes sous-jacents. Nous
proposons ici un résumé des principaux résultats de la these.

7.1.1 Dynamique et mécanismes de croissance par accrétion

L’expérience d’accrétion horizontale présentée dans le chapitre 3 a permis d’étudier la dy-
namique de croissance d’un agrégat soumis a un jet granulaire dilué et grossissant a partir d’un
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matériau granulaire humide, saturé et connecté a un réservoir de liquide. Grace a I'imagerie par mi-
crotomographie X, nous avons démontré que 'agrégat ainsi formé est saturé, dans I’ état capillaire,
et que sa cohésion est assurée par la dépression capillaire aux interfaces liquide-air.

En modifiant la dépression hydrostatique pgAh, nous avons mis en évidence I'existence de deux
régimes de croissance distincts : un régime limité par le déplacement du liquide a travers le réseau
granulaire pour atteindre la surface du matériau, appelé régime visqueuz, et un régime limité par
la dynamique de capture des grains secs qui doivent impacter une zone riche en liquide pour étre
piégés, baptisé régime de capture. Le passage d’un régime a ’autre résulte de la diminution de la
probabilité de capture d’un grain lorsque la dépression hydrostatique augmente, se traduisant par
une rétraction des ménisques en raison de la dépression capillaire et une fraction surfacique de
liquide, disponible pour capturer des grains, plus faible.

Nous avons par ailleurs montré que ’accrétion est un phénomeéne local associé a la disponibilité
du liquide a la surface du matériau granulaire humide. La probabilité de capture est proportion-
nelle a la fraction surfacique de liquide ¢y, répartie dans des sites de capture dans lesquels les
grains peuvent se loger. La rétraction gravitaire des ménisques interfaciaux se traduit par une
diminution de la quantité de liquide disponible & la surface pour capter des grains, réduisant de
fait la probabilité de capture suivant une loi exponentielle

Pcapt(Ah) = Pyexp (—i?) X ¢liq<Ah)- (7.1_1)

Les parametres Py et h* caractérisent respectivement l’efficacité du processus de capture lorsqu’un
grain impacte une surface recouverte de liquide et la longueur caractéristique de rétraction des
ménisques sous gravité.

Enfin, la rétraction des ménisques et la diminution du taux de capture associée sont a l’origine
de la dynamique de croissance logarithmique observée dans les expériences d’accrétion verticale.
Les propriétés physico-chimiques du liquide et la cinétique des grains influent par ailleurs sur
la dynamique de croissance des agrégats en modifiant 'efficacité du mécanisme de capture et la
répartition du liquide aux interfaces.

7.1.2 Effets du cisaillement sur la structure et la croissance des agrégats

Comme nous ’avons vu dans le chapitre 4, la dynamique logarithmique d’accrétion verticale,
observée dans le cas d’un écoulement granulaire dilué, se généralise pour des écoulements denses et
cisaillés. Les expériences réalisées sur un plan incliné rugueux ont ainsi permis d’étudier I'influence
du taux de cisaillement appliqué par ’écoulement granulaire sec, sur la dynamique de croissance
d’un agrégat saturé. La capture des grains s’effectuant a I'interface entre I’agrégat et ’écoulement,
la vitesse des grains y est faible et n’affecte pas l'efficacité de la capture, comme cela est le cas
pour des impacts verticaux de grains a plus grande vitesse.

Nous avons ainsi montré que le taux de cisaillement agit sur la dynamique de croissance de deux
fagons : (1) en modifiant la fréquence de passage des grains et donc le nombre de grains effectivement
en contact avec l'agrégat humide par unité de temps et (2) en changeant la distribution surfacique
des grains et du liquide, créant plus ou moins de sites propices a la capture de nouveaux grains.
Un taux de cisaillement élevé entraine en effet une désorganisation des grains a la surface, libérant
des espaces et forcant la rétraction des ménisques pour satisfaire a la géométrie de 'interface. Cet
effet est capturé par le nombre d’inertie moyen (I) qui compare la contribution tangentielle de
I’écoulement, reliée au taux de cisaillement, & la contribution normale, découlant de la pression de
confinement. Une loi d’échelle sur la hauteur de rétraction des ménisques a ainsi pu étre déduite
des résultats expérimentaux :

b = 860 — F(I)]. (7.1.2)

Ces travaux ont ainsi permis d’isoler le r6le de I’écoulement granulaire dense dans le processus
d’accrétion et I’émergence d’une loi d’accrétion. Couplée a la loi d’érosion, déterminée lorsque la
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phase humide est peu saturée [129], cette loi permet d’envisager une description locale des échanges
pouvant se produire entre des hétérogénéités granulaires au cours du mélange en fonction de la
teneur en liquide dans 'agrégat.

7.1.3 Morphologie des fronts d’imprégnation

Les expériences d’entrée de jets granulaires denses dans un réservoir de liquide ont mis en
évidence l'apparition d’un front d’imprégnation stationnaire en forme de V, caractéristique de
la compétition entre la dynamique de pénétration du liquide dans le matériau granulaire et le
déplacement des grains dans le réservoir. Le jet restant compact au moment d’entrer dans le liquide,
nous avons montré que cette situation peut étre modélisée au premier ordre par la translation d’un
matériau poreux dans un liquide.

Dans le cadre de cette expérience modele, détaillée dans le chapitre 6, nous avons ainsi pu
étudier et comprendre ’origine de la morphologie des fronts d’imprégnation, en fonction de la taille
des grains, de leur mouillabilité et de la largeur des matériaux poreux considérés. Ces travaux ont
mis en avant 'importance de la vitesse d’immersion adimensionnée Vj/V* qui gouverne la forme
du profil d’imprégnation en V, ou Vj est la vitesse d’entrée du matériau poreux dans l'eau et
V* = kpg/[n(1—¢)] est la vitesse caractéristique d’imprégnation gravitaire. En effet, dans la gamme
de taille de grains étudiée, la pénétration du liquide résulte a la fois d’effets capillaires a 1’échelle
du pore, de surpressions hydrostatiques générées par ’enfoncement du matériau poreux et d’effets
géométriques liés a la forme du matériau. La pression hydrostatique détermine la forme globale du
front en fixant une pente dépendant de Vy/V*. Les effets capillaires, pour des grains mouillants ou
non-mouillants, sont cependant notables a faible profondeur, induisant un épaulement capillaire ou
une longueur séche entrainée sous la surface libre, selon le signe de la pression capillaire, dépendant
de la mouillabilité. La forme de la pointe du profil en V est par ailleurs sensible & la courbure des
lignes de courant a proximité de la pointe, plus ou moins marquée selon la perméabilité et la largeur
du matériau. La combinaison de ces trois effets donne un profil plus complexe qu’attendu, ce qui
nous a conduits a utiliser des outils analytiques et numériques pour décrire finement 'influence de
I’ensemble de ces effets.

Ce travail permettra d’aborder a présent de nouvelles configurations d’écoulements granulaires
denses pénétrant dans un liquide tant que ’écoulement reste dense. Ceci était notamment le cas
des jets granulaires libres et confinés évoqués dans la fin du chapitre 6, présentant un profil de
vitesse uniforme sur la largeur du jet. Le cas des écoulements granulaires sur un plan incliné est
également un prolongement intéressant par leur similitude avec les situations géophysiques. La
Fig. 7.1 en donne deux illustrations. En traversant I'interface liquide-air, les grains sont ralentis
par le changement de fluide interstitiel. Pour une pente donnée, en-dega d’une épaisseur limite,
I'imprégnation du jet s’accompagne d’une décompaction des grains dans le liquide et une aug-
mentation de I’épaisseur de I’écoulement immergé. Un état d’équilibre s’établit alors, égalisant
les débits de grains secs et immergés : ¢shsVs = duhy Vi [Fig. 7.1(a)]. Au-dessus de ’épaisseur
limite, I’écoulement de grains reste dense apres imprégnation et 1’épaisseur varie peu. Le débit de
grains immergés est alors plus faible que le débit de grains secs, bloquant les grains a 'interface
tel un obstacle et entrainant la formation d’un ressaut granulaire remontant la pente [Fig. 7.1(b)]
[191]. Un régime stationnaire s’établit avec un écoulement sur tas entrant dans un liquide. Le front
d’imprégnation prend alors une forme de S reflétant la non-uniformité du profil de vitesse dans
I’écoulement granulaire.
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(a) (b)

Fig. 7.1 Pénétration d’un écoulement granulaire dans un liquide. Les grains sont des billes de verre
mouillantes de diametre d,; compris entre 800 et 1300 um, dévalant une pente lisse et confinée (e =
12 mm) pour entrer dans un réservoir rempli d’eau. L’angle d’inclinaison vaut ici o = 38,6°. (a)
Ecoulement granulaire d’épaisseur hy = 4 mm, de débit inférieur & la valeur seuil. (b) Ecoulement
granulaire d’épaisseur hy = 8 mm, de débit supérieur a la valeur seuil. La position de référence de
la surface libre est tracée en pointillés et la position réelle est tracée en bleu. Le champ de vitesse
de I’écoulement est indicatif.

7.2 Limites

7.2.1 Description locale du mécanisme de capture

La loi d’accrétion proposée a l'issue du chapitre 4 constitue un premier pas important en vue de
modéliser les interactions entre des hétérogénéités granulaires. Elle ne prend cependant en compte
que les aspects de la dynamique granulaire, liée a la taille des particules, a I’épaisseur de la couche
ou la vitesse moyenne de celle-ci. L’effet des propriétés du liquide reste un point a éclaircir pour
pleinement modéliser l'accrétion granulaire.

Les travaux présentés dans le chapitre 3 ont permis de dégager des tendances générales quant
aux effets de la viscosité, de la tension de surface ou de I'angle de contact mais leur mise en équation
reste délicate. Ceci est principalement di a la méconnaissance du mécanisme local de capture des
grains, lors de la mise en contact de ces derniers avec le liquide. Les bilans énergétiques ont prouvé
que la capture ne pouvait résulter que d’une action commune des dissipations visqueuse, capillaire
et surtout granulaire, a travers les chocs inélastiques dans I'empilement. La décorrélation de ces
différents effets n’est cependant pas triviale et nécessitera un travail spécifique, a la maniere de
ceux effectués pour les impacts de particules sur des surfaces déformables ou recouvertes de liquide
[158, 159, 160, 161]. Une premiére piste serait cependant de considérer en premiére approximation
que l'essentiel de la dissipation s’effectue par les chocs inter-grains, et que les propriétés du liquide
vont avant tout modifier cette source de dissipation. L’influence de la viscosité, qui tend expéri-
mentalement a réduire l'efficacité de la capture en diminuant le taux de croissance, plaide pour
cette approche.

7.2.2 Interaction hydrodynamique du jet granulaire avec le bain liquide

La modélisation d’un écoulement granulaire dense pénétrant dans un liquide comme un maté-
riau poreux entrant dans le méme liquide fonctionne relativement bien lorsque 1’on considere des
grains mouillants suffisamment gros pour limiter 'amplitude des effets capillaires. Les surpressions
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hydrostatiques controlent alors largement la dynamique des écoulements générés dans le jet gra-
nulaire et la morphologie des fronts d’imprégnation, transitoires ou stationnaires, est tres similaire
a celle des matériaux poreux en translation. Cette approche suppose cependant que la vitesse du
jet soit connue pour pouvoir déterminer la forme du front associé. Lorsque le jet interagit peu avec
le liquide contenu dans le bain et qu’il s’impregne rapidement (Vy < V*), la vitesse dans le liquide
est tres proche de la vitesse de chute des grains (Fig. 6.1). L’interaction entre le jet, en tant que
structure macroscopique, et le liquide est alors marginale. Elle devient beaucoup plus importante
lorsque la vitesse de chute devient supérieure a la vitesse de pénétration du liquide Vg > V*. Dans
ce cas, le jet granulaire a le temps de parcourir une grande distance avant de s’imprégner et la
description hydrodynamique complete de l'interaction jet-liquide devient nécessaire. En fonction
de la mouillabilité des grains qui composent le jet, ce dernier pourrait étre considéré plutét comme
un jet liquide miscible (grains mouillants) ou plutot non-miscible (grains non-mouillants).

7.3 Travaux en cours et perspectives

Plusieurs perspectives et travaux futurs ont d’ores et déja été évoqués a l'issue des différents
chapitres. Nous discutons ici de plusieurs de pistes et d’autres perspectives, en continuité plus ou
moins étroite avec les travaux décrits dans ce manuscrit. On peut ainsi distinguer deux grands
axes : le transport de liquide dans un matériau granulaire mis en mouvement et le mélange dans
les matériaux granulaires hétérogenes. Certains de ces sujets ont déja été abordés dans la these et
ont fait I'objet de travaux préliminaires dont nous exposons quelques résultats ici.

7.3.1 Transport de liquide dans des matériaux granulaire en mouvement

L’une des perspectives de la thése consistera a poursuivre I’étude des échanges et du transport
de liquide dans des situations dynamiques différentes ou des géométries plus complexes afin de
poursuivre la compréhension de l'influence de la dynamique granulaire sur les interactions entre
liquides et grains.

Accrétion autour d’une source ponctuelle

La détermination de la loi d’accrétion permet a présent d’envisager ’étude de configurations
expérimentales plus complexes. Dans cet esprit, ’étude de ’accrétion a partir d’une source ponc-
tuelle de liquide débouchant sur un plan incliné large, rugueux constitue un exemple classique
d’écoulement tridimensionnel autour d’un obstacle. Contrairement au cas confiné étudié dans la
these, la formation de 'agrégat ne modifiera que tres localement I’écoulement granulaire en chan-
geant la topologie du fond du plan et par conséquent la topologie de la surface libre. En utilisant
une méthode de profilométrie a 'aide de nappes laser, classiquement utilisée pour 1’étude des
fronts d’avalanches [69, | ou des instabilités de surfaces [213], il est possible de déterminer
quantitativement 1’évolution de la forme suivant plusieurs profils. La reconstruction complete de la
topographie tri-dimensionnelle peut également étre envisagée en utilisant une méthode de Moiré
[214, 215].

L’introduction d’un nouveau degré de liberté devrait se traduire par une croissance suivant plu-
sieurs directions présentant des dynamiques différentes. En considérant un plan, incliné d’un angle
a (de l'ordre de 25°), et un point source constitué d’un matériau granulaire humide en dépression
pgAh, on peut penser que I'agrégat aura tendance a croitre dans un premier temps perpendicu-
lairement au front (comme en 2D) avant de poursuivre sa croissance latéralement, en restant a
une dépression hydrostatique constante et donc un taux de croissance constant. L’émergence de
l'agrégat est également susceptible de retenir un tas de grains secs derriere lui, limitant par ailleurs
I’accrétion ascendante le long du plan incliné.
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Fig. 7.2 (a) Schéma du dispositif expérimental d’imprégnation capillaire sous vibrations. (b) Dy-
namique d’ascension capillaire de ’eau dans des billes de verre de diametre d, = 300 — 380um pour
différentes amplitudes de vibrations. Les courbes en pointillé rouge représentent des ajustements
par la loi de Lucas-Washburn (7.3.1).

Imbibition capillaire dans les matériaux granulaires vibrés

Le chapitre 6 a montré I'influence de 1’écoulement granulaire sur les propriétés d’imprégnation
du liquide dans le matériau. Ces résultats interrogent plus généralement sur 1’effet du mouvement
granulaire sur la dynamique de transport de liquide, et en particulier sur la dynamique d’imbibition
capillaire. Nous avons commencé a étudier cet aspect en considérant des expériences d’imbibition
dans des matériaux granulaires soumis a des vibrations. Les vibrations sont connues pour modifier
les propriétés rhéologiques des matériaux granulaires secs, en modifiant la nature des contacts inter-
grains [216, 217], ainsi que celles des suspensions en induisant de la lubrification entre les grains qui
fluidisent le mélange [218]. Ces aspects sont tres utilisés dans les procédés industriels pour éviter
les phénomenes de blocages dans les silos a grains, augmenter la compacité des bétons ou améliorer
I’étalement des platres. Mais on peut également s’interroger sur 'apport des vibrations dans les
processus d’incorporation de liquide, dans la perspective de faciliter le mélange d’un matériau
granulaire avec un liquide.

Des expériences préliminaires ont été réalisées pour quantifier I'impact des vibrations sur la
dynamique d’ascension capillaire. Le dispositif expérimental, schématisé sur la Fig. 7.2(a), permet
de suivre ’ascension d’un front d’imprégnation dans un empilement granulaire soumis a des vi-
brations horizontales sinusoidales induites par un pot vibrant. Le matériau granulaire, des billes
de verre de diametre d, = 300 — 380 pum, est préparé dans un tube en verre de 20 cm de long
et 10 mm de diametre interne, bouché par une grille d’ouverture 250 pm. Le pot vibrant induit
un déplacement horizontal du matériau z(t) = A sinwt, ou w = 27f est la pulsation reliée a
la fréquence d’oscillation, qui est mesuré grace a un accélérometre disposé sur le tube. Le maté-
riau granulaire est ensuite connecté a un réservoir rempli d’eau et la dynamique d’imbibition est
observée en mesurant ’évolution de la hauteur du front d’imprégnation h(t).

La dynamique d’imbibition pour différentes amplitudes de vibrations est reportées sur la Fig
7.2(b) pour des billes de verre non préalablement lavées et présentant un angle de contact § =
45 £+ 5°, en représentation logarithmique. On distingue clairement que la mise sous vibration du
matériau granulaire se traduit par une amélioration de la dynamique d’imbibition puisque le front
monte plus vite et plus haut. La dynamique peut cependant toujours étre ajustée par une loi
de Lucas-Washburn, adaptée pour tenir compte de la hauteur hy de grains pré-imprégnées [Fig.



7.3. TRAVAUX EN COURS ET PERSPECTIVES 165

10 OO0=25+5° |
mEO=45+5°

0 50 100 150 200 250
A (um)

Fig. 7.3 Evolution de la hauteur de saturation heq avec I'amplitude des vibrations, pour une

fréquence f = 100 Hz et des billes de verre de diametres d;, = 300 — 380 pum de différentes
mouillabilités.

7.2(a)] :

heg + h h h
t= a9 - 3.1
Vv n(heqh> Ve (7:3.1)

ou V* = kpg/n(1 — ¢) est la vitesse caractéristique d’imprégnation sous gravité dans le milieu. La
présence de la longueur h, modifie la dynamique au temps court qui est linéaire avant de ralentir
et suivre une loi diffusive capillaire [Fig. 7.2(b)]. L’ajustement des données permet d’extraire une
hauteur de saturation he, caractéristique de la mouillabilité du matériau granulaire. L’évolution
de heq en fonction de l'amplitude de vibration A est reportée sur la Fig. 7.3 pour des grains
préalablement lavés (0 = 25 £ 5°) et non préalablement lavés (6 = 45 & 5°). Dans chaque cas, on
observe une augmentation de h., avec 'amplitude mais cette derniere est plus marquée pour les
grains peu mouillants qui ont une hauteur de saturation plus faible en statique. Cependant, dans
les deux cas, la valeur atteinte pour I’amplitude de vibration maximale A = 240 pwm est identique.
On peut penser que la mise sous vibration du matériau granulaire se traduit par une mise en
mouvement des lignes triples au niveau des points d’accrochages du front d’imprégnation. Selon
I’amplitude des vibrations, la ligne de contact peut alors étre déplacée, forcant I'imprégnation
au-dela de la limite géométrique imposée par ’angle de contact.

Granulation en phase humide

Nos travaux nous offrent a présent une meilleure compréhension des mécanismes locaux d’échanges

a I’échelle du grain. Le chapitre 5 a notamment montré que les concepts de transports visqueux et
de dynamique de capture pouvaient étre appliqués a la croissance d’agrégats isolés dans un écoule-
ment de grains secs. Ce point est un premier pas dans 'optique de décrire les étapes d’'un mélange
granulaire ou le processus de croissance d’agrégats lors de la granulation de poudres humides. La
prochaine étape consistera a comprendre l'interaction a 1’échelle des agrégats lors de leur coales-
cence apres impact. Ces phénomenes inter-agrégats semblent en effet essentiels pour déterminer
lorigine de la distribution de taille des granules obtenues. Des travaux récents ont en particulier
montré que la taille moyenne des agrégats croit linéairement avec la taille des grains qui la com-
posent [19], ce que nous observons également avec la largeur des tours granulaires. Des paralleles
sont probablement possibles pour identifier les principes physiques régissant cette sélection.
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Fig. 7.4 (a) Photographies de mélanges granulaires de billes mouillantes (§ = 30°) et non-
mouillantes (6 = 80°), de différentes concentrations £, en contact avec un réservoir d’eau pendant
30 min. Au dela de £ = 0, 5, le matériau granulaire ne s’imbibe plus spontanément. Le tube en verre
contenant les grains présente un diameétre de 10 mm. (b) Evolution de la hauteur de saturation Neg
avec la fraction de grains non-mouillants £. La droite rouge est un ajustement linéaire des données
entre £ = 0,2 et £ = 0,9. La droite bleue correspond a la prédiction extrapolée a partir de I’Eq.
(7.3.4).

by, (mm)

7.3.2 Mélange dans les matériaux granulaires hétérogéenes

Un autre axe de travaux futurs, découlant de la these et des problématiques industrielles et
géophysiques sous-jacentes, concerne la prise en compte des hétérogénéités dans les matériaux
granulaires. Ces hétérogénéités de propriétés (taille, mouillabilité, densité) vont modifier les inter-
actions avec le liquide, aussi bien en statique qu’en dynamique.

Mouillabilité des mélanges de grains

Le travail réalisé au cours de la these a essentiellement porté sur des matériaux granulaires
modeles présentant des propriétés homogenes. En pratique, en particulier dans I'industrie cimen-
taire ou platriere, les matériaux granulaires sont bien souvent composés de grains de différentes
natures, aux propriétés de mouillage variables. Ces différences de mouillabilités rendent les maté-
riaux difficiles & mélanger au liquide, si bien que de telles compositions peuvent étre impossibles a
utiliser. L’une des perspectives de ce travail de these sera donc de caractériser 'impact de I’apport
de grains non-mouillants sur les propriétés de mouillage d’un matériau granulaire et d’établir des
protocoles de mélange adaptés pour forcer 'imprégnation.

Nous avons débuté I’étude de la mouillabilité des mélanges granulaires en statique dans le cadre
du stage de M2 d’Ines Raies, en étudiant 'imbibition capillaire d’'un liquide dans un empilement
constitué d’une fraction £ (en volume) de grains non-mouillants (d, = 300 — 400 pm - 6y, = 80°)
et une fraction (1 — ) de grains mouillants (dy, = 300 — 400 um - 6, = 30°). Comme nous l’avons
vu dans le chapitre 1, la dynamique de montée capillaire suit une loi de Lucas-Washburn [98, 95]
avec une dynamique capillaire en racine carrée du temps jusqu’a une hauteur de saturation hg,
inférieure & la hauteur de Jurin hy, en raison d’'un blocage géométrique des lignes triples dans
Pempilement [100, 109]. Au-dela de cette hauteur, la cinétique d’imbibition devient beaucoup plus
lente jusqu’a la hauteur de Jurin. La mesure de cette hauteur, en fonction du pourcentage de
grains non-mouillants, permet ainsi de quantifier ’effet de 'apport de grains non-mouillants sur la
mouillabilité globale de ’empilement.
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Fig. 7.5 Reconstructions 3D d’un matériau granulaire humide insaturé imagé par microtomogra-
phie a rayons X. Le matériau granulaire est composé de billes de verre de diametre entre 300 et
380 um et d’eau dopée a l’iodure de zinc.

La Fig. 7.4(a) montre quatre photographies de mélanges de grains, de différentes concentrations
en grains non-mouillants, en contact avec un réservoir d’eau et imprégnés jusqu’a la hauteur de sa-
turation hey. On constate tout d’abord qu’au-dela dune fraction £ = 0,5 de grains non-mouillants
(0nw = 80°) dans des grains mouillants (6, = 30°), le liquide n’imprégne plus spontanément le
matériau poreux. La hauteur d’équilibre devient alors négative et il est nécessaire de forcer I'im-
prégnation en appliquant une surpression hydrostatique. Cette limite d’imprégnation spontanée
peut étre interprétée comme la preuve d’un angle de contact effectif dans I’empilement granulaire.
Lorsque 'angle dépasse 55°, le liquide est alors bloqué géométriquement a l’entrée des pores et
I'imbibition spontanée est impossible [110]. Nous avons mesuré I’évolution de la hauteur h., en
fonction de fraction volumique £ de grains non-mouillants. Les données expérimentales sont repor-
tées sur la Fig. 7.4(b). On observe une diminution continue de la hauteur h¢, de heq ~ 30 mm pour
100% de grains mouillants & heqy >~ —30 mm pour 100% de grains non-mouillants. La diminution
semble plutot linéaire méme si elle présente des épaulements pour £ < 0,2 et £ > 0,9.

La valeur de la hauteur de Jurin h; a été déterminée dans le chapitre 1 en équilibrant la force
capillaire, motrice de I'ascension de la ligne triple, avec le poids du liquide mobilisé. Une autre
approche consiste & raisonner en terme de minimisation de I’énergie de mouillage [25]. Dans un
capillaire de rayon R, la hauteur de Jurin correspond a la hauteur équilibrant le gain d’énergie
interfaciale AE, = 2nRH (ysv —7s1) = 2mRh7y cos 0 avec le cott de I’énergie potentielle de gravité
E, = (1/ 2)7R2h2pg, ot 7y, vsv et ysr sont respectivement la tension de surface liquide/gaz, la
tension de surface solide/gaz et la tension de surface solide/liquide. Le méme type de raisonnement
peut étre fait avec les mélanges granulaires. En considérant un empilement granulaire de section .S
et de compacité ¢, ’énergie £ du liquide saturant ’empilement granulaire sur une hauteur h peut

alors s’écrire :

2
4rr,

(4/3)mrg3
La hauteur de Jurin d’un tel mélange granulaire vaut alors :
[0 6v[& cos b + (1 — &) cos by,
h(€) = ( [ 1-9) ]
1-¢ PYTg

correspondant a la moyenne pondérée des hauteurs de Jurin des matériaux homogenes le composant

hy(§) = Ehy™ + (1 = §)hF. (7.34)

E=—¢ySh [€ 08 Oy + (1 — &) cos O] + (1 — ¢)Shpg x g (7.3.2)

(7.3.3)
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On retrouve alors un résultat similaire & celui proposé par [219, | pour décrire la mouillabilité
des mélanges de poudres. En transposant ce raisonnement sur la hauteur de saturation he, réelle-
ment mesurées, plus faibles que h; en raison de la cinétique d’imbibition et des blocages de lignes
triples, on s’attendrait a observer une diminution linéaire de he, avec { entre les valeurs relevées
pour les grains mouillants et non-mouillants. Cette prédiction est d’ailleurs tracée en bleu sur la
Fig. 7.4(b). En réalité, en dessous de 10 a 20 %, la présence des grains non-mouillants n’affectent
pas le comportement de 'empilement qui garde les propriétés des grains mouillants et inversement.
La prise en compte d’un seuil de percolation, typiquement de I'ordre de 0,12 pour un empilement
hexagonal [221] pourrait expliquer le comportement relevé expérimentalement. La reconstruction
d’images en 3D obtenues la microtomographie a rayons X peut étre envisagée dans les phases sta-
tiques lorsque la hauteur de saturation est atteinte pour observer la forme du front d’imprégnation
ou la répartition du liquide autour de grains de différentes mouillabilités (illustration sur la Fig.
7.5 pour des billes de verre hydrophiles).

Ce travail est toujours en cours avec Ines Raies et Solenn Moro en vue de prédire la mouillabilité
de mélanges granulaires réellement utilisés dans les matériaux de construction.

Immersion de matériaux granulaires stratifiés

L’étude de 'imprégnation dans les jets granulaires denses avait, entre autres, pour motivation la
problématique de ’entrainement d’air dans le matériau granulaire lors de leur immersion. Compte
tenu des vitesses et des tailles de grains étudiées, nous avons systématiquement observé la formation
d’un profil en forme de V, dans lequel ’air est chassé au fur et a mesure que le matériau est enfoncé
dans le liquide. La situation peut cependant étre tout autre si le matériau granulaire n’est plus
homogene mais stratifié. L’empilement présente alors des perméabilités différentes en fonction des
différentes couches qui le composent. Une couche composée de gros grains (perméabilité élevée)
s’imprégnera avec un front moins pentu que la couche composée de plus petits grains (perméabilité
plus faible).

L’emprisonnement d’un volume d’air est possible en considérant par exemple un matériau
poreux composé d'une couche de hauteur H, de petits grains surmontée d'une couche H, de gros
grains. Les Fig. 7.6(a)-(b) montrent deux matériaux poreux stratifiés de la sorte (df = 300 —
380 pm - dj = 800 — 1300 um). En immergeant le matériau a vitesse constante, une poche d’air
est emprisonnée dans la couche de petits grains en raison de I'imprégnation rapide de la partie
supérieure. Le volume d’air emprisonné dépend a la fois de la hauteur de la couche de petits grains
et de la vitesse d’immersion V{), pour une largeur donnée, comme on peut le voir sur la Fig. 7.6(c).
On constate cependant qu’en deca d’une certaine vitesse (ici V. =~ 40 — 50 mm/s), le volume d’air
emprisonné ne dépend pas de la hauteur H,, de la couche de petits grains mais uniquement de la
vitesse. L’échelle limitante est alors la largeur W de la cellule.

Le volume d’air emprisonné dans I’empilement de petits grains n’est cependant pas stable. Une
vidange du gaz est alors observée a travers la couche de gros grains. En fonction de la vitesse
d’immersion, on distingue deux morphologies d’évacuation : (a) A faible vitesse, I'air s’évacue
en créant un canal central dans la couche plus perméable qui relie la poche de gaz a 'interface
liquide-air. (b) A grande vitesse, un réseau de canaux se propage dans toute la couche de gros
grains, créant une arborescence qui prend racine a l'interface entre les deux couches de grains.
On peut faire un parallele entre l'aspect des canaux observés ici et ceux visualisés dans les lits
granulaires saturés soumis a une injection de gaz a leur base [222]. Cet échappement d’air entraine
finalement la formation de plusieurs petites poches d’air qui restent stables dans la couche de gros
grains en raison de I’hystérésis d’angle de contact et du piégeage géométrique des interfaces.
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Fig. 7.6 Emprisonnement entre deux couches de grains de différentes perméabilités. La couche
inférieure, de hauteur H,, est composée de petits grains (d, = 300 — 380 um) et la supérieure, de
hauteur Hy, est composée de gros grains (d, = 800—1300 um). (a) Echappement de I’air emprisonné
dans la couche inférieure via un canal unique (fracture) (H, = 10 cm - Vo = 60 mm.s~1). La cellule
fait 5 cm de large. (b) Echappement de I’air emprisonné dans la couche inférieure via un réseau
de canaux (percolation) (H, = 10 cm - V5 = 150 mm.s™!). (c) Evolution du volume d’air V;,
emprisonné dans la couche de faible perméabilité en fonction de la vitesse d’immersion Vj et de la
hauteur de la couche H),.

Jet dense de grains légers et hydrophobes

Les jets granulaires considérés dans le chapitre 6 étaient uniquement composés de particules plus
denses que le liquide dans lequel ils étaient injectés. On peut cependant légitimement s’interroger
sur le comportement d’un jet granulaire composé de grains de densité proche de celle du liquide,
comme des billes de polystyrene versées dans de ’eau. Mélanger de tels grains, qui plus est s’ils
sont hydrophobes, releve alors de l'exploit. L’intérét et ’enjeu sont pourtant immenses puisque
de plus en plus de matériaux sont réalisés a ’aide de charges allégentes pour réduire le poids des
matériaux finaux.

En reprenant le dispositif expérimental de plan incliné confiné et lisse déversant un jet granulaire
dense dans un réservoir d’eau, il est possible d’étudier la dynamique de pénétration d’un jet de
grains hydrophobes de polystyrene (6 = 105°). Le travail préliminaire réalisé au cours de la these et
poursuivi lors du stage d’Ines Raies a permis de déterminer deux comportements différents. Pour
de faibles angles, ’écoulement granulaire s’étale a la surface du liquide avant de se figer a cause
de la friction pariétale. A des angles plus élevés, le jet traverse la surface libre du bain jusqu’a
une profondeur maximale avant de remonter sous l'effet de la poussée d’Archimede [Fig. 7.7(a)].
L’enfoncement du jet granulaire semble pouvoir étre décrit par le nombre de Froude F'r défini par

Up

Vghscosa’

avec ug la vitesse du jet entrant dans 'eau, hg 1’épaisseur du jet et a 'angle du plan, comme
défini sur la Fig. 7.7(b). En effet, comme on peut le voir sur la Fig. 7.7(b), reportant la profondeur
maximale d’enfoncement du jet 2., adimensionnée par hs en fonction du nombre de F'r, les
données expérimentales semblent bien se superposer. Un bilan d’énergie considérant le transfert de
I’énergie cinétique en énergie potentielle ainsi que la dissipation liée au frottement pariétal pourrait
expliquer une telle dépendance avec le nombre de Froude.

Fr = (7.3.5)
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Fig. 7.7 (a) Photographie d’un écoulement dense de billes de polystyréne pénétrant dans l'eau
(o = 56°, hy = 8 mm). (b) Evolution de la profondeur maximale d’enfoncement adimensionnée par
Iépaisseur en écoulement z,q,/hs en fonction du nombre de Froude pour différentes ouvertures
de portes du plan incliné hg.

L’interaction entre le jet et le liquide environnant se traduit également par un enroulement du
jet dans le liquide. Cependant durant I’ensemble de son passage dans le liquide, le jet ne s’impregne
pas car la surpression hydrostatique n’est jamais suffisante pour vaincre la barriére capillaire due
a I’hydrophobie du matériau. Pour réussir a imprégner ces grains, il faut en réalité descendre a
des profondeurs de plus de 10 cm pour forcer 'entrée du liquide. Une solution envisagée consiste a
réaliser un mélange polystyrene/verre pour alourdir le jet et atteindre des profondeurs compatibles
avec 'imprégnation. La problématique de la mouillabilité des mélanges ressurgit par ailleurs car
le mouillage du verre est tres différent de celui du polystyréne.

7.4 Conclusion générale

Ce travail de these a permis d’identifier, de caractériser et de modéliser différents mécanismes
d’échange entre un matériau granulaire sec en écoulement et un liquide. Ces mécanismes sont im-
pliqués localement dans la transition entre un matériau granulaire initialement sec et un matériau
granulaire saturé. D’autres phénomeénes découverts et observés dans ce travail restent encore mal
compris et nécessiteront un travail futur. Ce travail constitue une avancée dans la compréhen-
sion des phénomeénes impliqués dans le mélange granulaire et des interactions entre des grains en
mouvement et un liquide.
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Sujet : Mécanismes et dynamiques d’interactions entre grains et
liquide: du matériau granulaire sec au mélange saturé

Résumé : Les matériaux granulaires sont omniprésents, tant dans la nature que dans
I'industrie ou dans notre vie quotidienne. Les mélanger a un liquide constitue une opéra-
tion de base dans de nombreux procédés industriels. Néanmoins, la compréhension et la
modélisation des mécanismes d’échanges de liquide et de grains impliqués dans le mélange
restent encore méconnus. Dans cette these, nous considérons les mécanismes d’interactions
apparaissant a l'interface entre un matériau granulaire contenant une quantité variable de
liquide et un écoulement de grains secs. En fonction de la quantité de liquide, la phase
granulaire humide est soit érodée par ’écoulement sec, soit capte des grains par accrétion
granulaire, soit transfere du liquide de la phase humide a la phase seche par imprégnation.

Dans un premier temps, nous nous intéressons aux mécanismes et aux dynamiques d’ac-
crétion granulaire observés lors de I'impact d’un jet dilué de grains secs sur un substrat
granulaire saturé en liquide. Nous mettons en avant le role du liquide aux interfaces dans
la dynamique de croissance et les sources de dissipations énergétiques responsables de la
capture des grains secs. Une expérience d’accrétion dans un écoulement dense et cisaillé
permet ensuite d’étudier I'influence des propriétés de 1’écoulement sur la dynamique de
capture et d’établir une loi d’accrétion générale. Une configuration d’accrétion d’un agré-
gat isolé au sein d’un écoulement granulaire en tambour tournant permet enfin d’étendre
notre étude au cas des matériaux granulaires non saturés en liquide, croissant par accrétion
avant de s’éroder.

Dans un second temps, nous étudions 'imprégnation dans un jet granulaire dense pénétrant
dans un réservoir de liquide. En modélisant ’entrée des grains dans ’eau comme 'impré-
gnation d’un matériau poreux, nous mettons en évidence une relation entre la forme du
front d’imbibition et la vitesse d’immersion, et caractérisons I'effet des propriétés physico-
chimiques des grains. Ces travaux constituent une avancée dans la compréhension des
phénomenes locaux impliqués dans le mélange entre grains et liquide et de la transition
d’un milieu granulaire sec a humide.

Mots clés : Ecoulements granulaires, capillarité, mélange, milieux poreux, accrétion, im-
bibition
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Subject : Mechanisms and dynamics of interactions between grains
and liquid: from dry to wet granular media

Abstract : Granular materials are ubiquitous, both in nature and in industry or in our
daily life. Blending grains and liquid is a basic operation at the origin of many indus-
trial processes. Nevertheless, the understanding and the modeling of the mechanisms of
exchanges of liquid and grains, implied in the mixing process, remain largely unknown.
In this PhD, we propose to investigate the mechanisms of interactions between a granular
material containing a variable quantity of liquid and flowing dry grains. Depending on the
amount of liquid, the wet granular phase can be eroded by the granular flow, or flowing
grains can be captured by granular accretion or the liquid can be transported from the wet
to the dry phase by impregnation.

First, we focus on the mechanisms and the dynamics of granular accretion observed after
the impact of a dilute granular jet on a wet granular substrate. We highlight the role of
liquid interfaces on the growth dynamics and the sources of energy dissipations implied in
the capture. Then, using an experiment of accretion with a dense and shear granular flow,
we study the influence of the flow properties on the dynamics of capture and we propose
a general accretion law. The rotating drum configuration with an isolated aggregate in
a granular flow allows us to extend our investigation with the situation of unsaturated
granular materials growing by accretion before being eroded.

In the second part of the PhD, we study the impregnation in a dense granular jet penetra-
ting into a liquid bath. By modeling the grains intrusion as the impregnation of a porous
medium, we highlight the link between the shape of the front profile and the immersion
speed. We also characterize the influence of the physico-chemical properties of the grains.
This work constitutes a first step in the understanding of local phenomena implied in
granular blending processes and the transition from dry to wet granular media.

Keywords : Granular flows, capillarity, mixing, porous media, accretion, imbibition
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