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Imagerie de suspensions pour la mesure des
contraintes particulaires dans les suspensions
non-browniennes

Depuis les travaux précurseurs d’Einstein il y a plus d'un siecle, la rhéologie des suspen-
sions est un domaine de la physique qui a grandement évolué mais qui reste encore large-
ment incompris, en particulier lorsqu’il s’agit des suspensions concentrées. De nos jours,
il est reconnu que les contacts entre les particules solides composant une suspension ré-
gissent le comportement rhéologique des suspensions non-browniennes concentrées :
ils en augmentent la viscosité et entrainent des comportements non-newtoniens. Les
contraintes particulaires sont également a I'origine de la migration induite par cisaille-
ment observée dans différents types d’écoulement a bas nombre de Reynolds, comme
le proposent plusieurs modeles dont le plus populaire est le Suspension Balance Model.
Malheureusement, les mesures des contraintes particulaires sont assez rares et il est par
conséquent assez difficile de tester les modeles qui ont été proposés pour expliquer ou
prédire la migration. Au cours de ma these, j’ai essayé de contribuer a combler ce manque
en orientant mes recherches suivant deux grands axes. Le premier est d’étudier de ma-
niere macroscopique I'impact de la forme des particules composant une suspension sur
la viscosité de cisaillement et également sur la contribution des contacts a cette visco-
sité. En outre, je montre que les suspensions non-browniennes et non-colloidales ont un
comportement rhéofluidifiant qui peut étre décrit correctement par l'introduction d'une
fraction volumique de blocage qui dépend de la contrainte de cisaillement. Le second
et principal axe de recherche que j'ai suivi concerne une étude locale du comportement
rhéologique d'une suspension dans deux cas distincts. Dans un des cas, les particules et le
fluide suspendant ont la méme densité, dans I'autre, les particules sédimentent sous I'ef-
fet de la gravité et sont resuspendues par un écoulement de cisaillement. J’ai réalisé un
montage expérimental qui me permet d’'imager la suspension pour mesurer localement
non seulement la concentration en particules mais également le taux de cisaillement. Des
mesures locales, je déduis d'une part la variation de la viscosité de cisaillement avec la
fraction volumique de particules et la contrainte de cisaillement et, d’autre part la varia-
tion des contraintes normales particulaires dans la direction du gradient de vitesse et de la
vorticité. Je mets par ailleurs en évidence des différences significatives dans I’écoulement
d’'une suspension suivant que la gravité joue un réle ou non. En particulier, je montre que
la migration radiale observée dans un écoulement de Couette cylindrique a large entre-
fer est beaucoup moins prononcée que ce que prévoit le Suspension Balance Model si les
particules n’ont pas la méme densité que le fluide suspendant.

Mots clés : rhéologie, suspensions non-browniennes, suspensions concentrées, contacts
solides, frottement solide, inversions de cisaillement, migration, resuspension, contraintes
particulaires, particules cubiques



Imagery of suspensions to measure particle
stresses in non-Brownian suspensions

Many studies have been done on the rheology of suspensions since the previous work
of Einstein at the beginning of the 20th century but many scientific puzzles still remain,
especially when the concentration increases. Nowadays, we know that the solid contact
between particles rules the behavior of non Brownian concentrated suspensions : it in-
creases the viscosity, induces behavior more complex than the basic Newtonian model
and are responsible for phenomenon of migrations of solid particles inside a suspension.
Naturally, theoretical models as the Suspension Balance Model which predict and des-
cribe the behavior of a sheared non Brownian suspension deals with these non hydrody-
namic interactions. But there is a lack of experimental measurements to confront these
predictions. Indeed, it is very difficult to measure experimentally the contribution of solid
particles to the total stress of suspension and this is precisely what I've tried to do during
these last three years. I've organized my work following two lines of research. The first one
is a macroscopic study of the rheological behavior of different suspensions where the par-
ticle form varies from a suspension to another. Therewith, I show that non-Brownian and
non-colloidal suspensions have a shear thinning behavior which can be correctly captu-
red by the introduction of a jamming volume fraction which is shear stress-dependant.
The second line of research is the biggest part of my work. Thanks to an experimental
home-made set up, I study locally the behavior of a non Brownian suspension in two
cases : with or without buoyancy effects. Matching the refractive index of the particles
and of the fluid, I manage to image the particles inside the suspensions subjected to a
shear flow in order to determine the concentration and the velocity fields. From these
local measurements, I deduce on the one hand the variation of the shear viscosity with
particle volume fraction and shear stress and, on the other hand the variation of the nor-
mal particle stresses in the direction of the velocity gradient and the vorticity. I also show
that there are significant differences in the flow of a suspension depending on whether
gravity plays a role or not. More precisely, I show that the radial migration observed in
a cylindrical large gap Couette flow is much less pronounced than what the Suspension
Balance Model predicts if the particles do not have the same density as the suspending
liquid.

Keywords : rheology, non Brownian suspensions, concentrated suspensions, solid contacts,
solid friction, shear reversal, migration, resuspension, particle stresses, cubic particles
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Introduction

Les suspensions sont des fluides complexes constitués de particules solides immer-
gées dans une matrice liquide. On les rencontre partout autour de nous, dans 'industrie
sous forme de béton frais, dans le transport de nourriture jusqu’aux carburants des fu-
sées Ariane en passant par les peintures, les cosmétiques... Dans la nature, la boue, la lave,
les éboulements sous-marin, le transport de sédiment dans les cours d’eau ou encore le
sang dans nos veines sont autant de suspensions complexes. Il est donc tres important de
comprendre leur rhéologie, les propriétés et mécanismes mis en jeu lors de leurs écou-
lements, afin de pouvoir prédire le comportement de ces systemes complexes et omni-
présents. La nature méme des constituants de ces matériaux peut introduire une multi-
tude de parametres (tailles et formes des particules solides, degré de polydispersité, pro-
priétés rhéologiques du fluide suspendant, différence de densité entre les deux phases,
...) et engendrer de facto une abondance de comportements rhéologiques complexes :
thixotropie, rhéofluidification, rhéoépaississement, contrainte seuil, ... Cependant méme
une suspension extrémement simple constituée de particules sphériques, monodisperses
non-browniennes et non- colloidales immergées dans un liquide newtonien présente une
physique tres riche qui continue de poser de nombreuses questions. Depuis les travaux
fondateurs d’Einstein [1906], les différentes études théoriques, expérimentales et numé-
riques ont permis de mieux comprendre ce pan de la physique en mettant en évidence
des propriétés communes aux suspensions telles que I’augmentation de la viscosité avec
la concentration en particules solides jusqu’a la divergence pour une certaine fraction vo-
lumique dite de blocage ou de jamming pour laquelle la suspension se bloque. La com-
préhension d’autres propriétés importantes telles que la structuration des particules au
voisinage de parois solides qui entraine vraisemblablement du glissement ou la localisa-
tion du cisaillement est également de premier ordre. Enfin, la migration des particules
induite par cisaillement revét également un enjeu majeur dans la compréhension de la
rhéologie des suspensions d'un point de vue fondamental, mais également pour I'opti-
misation de procédés industriels qui souvent requierent des suspensions homogenes.

Aujourd’hui, nous savons qu’on peut distinguer deux types d’interactions qui jouent
un role dans I'’écoulement des suspensions non-browniennes concentrées : hydrodyna-
mique et non-hydrodynamique. Lhydrodynamique regroupe des interactions a longue
portée et des interactions a courte portée sous la forme de forces de lubrification. Les
interactions non hydrodynamiques quant a elles sont essentiellement liées au contact di-
rect entre les particules solides qui a longtemps été considéré impossible en raison des
forces de lubrification qui divergent quand deux particules viennent au contact. En réa-
lité, ces contacts sont rendus possibles par la présence de rugosités qui tapissent la sur-
face des particules "réelles". La littérature souligne aujourd’hui le réle majeur que jouent
ces contacts directs dans la rhéologie des suspensions fortement concentrées : ils aug-
mentent drastiquement la viscosité de la suspension, peuvent étre a I’origine d’'un com-
portement rhéofluidifiant et des phénomenes de migration. Notamment, le Suspension



Balance Model de Morris and Boulay [1999], qui est un modeéle diphasique, établit que le
flux migratoire de particules est proportionnel a la divergence des contraintes normales
particulaires. Plus tard, Lhuillier [2009] et Nott et al. [2011] modifient le SBM en intro-
duisant I'idée que seules les contraintes particulaires dont I'origine est le contact solide
entre particules jouent un role dans la migration. Ainsi, I'émergence du SBM a motivé
de nombreuses études numériques et expérimentales visant a déterminer les contraintes
particulaires intervenant dans la migration.

De facon générale, il y a actuellement un enjeu a proposer des lois constitutives pour
les suspensions non-browniennes afin d’étre a méme de décrire ou de prédire leur écou-
lement. Une premiere loi concerne la variation de la viscosité de cisaillement avec la frac-
tion volumique et éventuellement la contrainte de cisaillement. La seconde loi consti-
tutive concerne la variation de la viscosité normale (rapport des contraintes normales
particulaires sur le taux de cisaillement) avec la fraction volumique. Or, pour les raisons
évoquées précédemment (migration, glissement aux parois), des mesures fiables de ces
lois sont difficiles a réaliser.

Concernant la premiere loi constitutive, la maniére la plus courante de mesurer la vis-
cosité de cisaillement d'une suspension est de travailler a fraction volumique imposée.
Cela signifie que la suspension est préparée au préalable : on mélange une certaine quan-
tité de particules solides avec une certaine quantité de fluide suspendant, puis on coule le
tout dans une cellule de rhéometre et finalement on effectue les mesures de contraintes
de cisaillement et de taux de cisaillement a partir des mesures du couple et de la vitesse
de rotation du rotor. Mais il y a plusieurs problémes avec cette méthode. Tout d’abord,
il s’agit d’'un travail fastidieux et long car il faut préparer un échantillon de suspension
pour chaque concentration que I’on souhaite étudier. Par ailleurs, la suspension devient
extrémement visqueuse lorsque la fraction volumique tend vers la fraction volumique de
blocage et il est difficile de la cisailler de maniére homogeéne. Par ailleurs, des instabilités
peuvent survenir. Par exemple, dans une géométrie plan-plan, la gamme de contrainte
pour cisailler la suspension est limitée par le phénomene de "edge fracture". De plus, le
taux de cisaillement varie entre I’axe de rotation et le bord du disque tant et si bien que des
corrections doivent étre introduites pour mesurer correctement la viscosité de cisaille-
ment si le comportement de la suspension n’est pas newtonien (et il ne ’est pas comme
nous le verrons!). Dans une géométrie de Couette cylindrique, d’autres problemes ont
lieu. Par exemple, la structuration des particules au voisinage des parois de la géométrie
impose d’avoir un entrefer suffisamment grand par rapport a la taille des particules. Ce-
pendant, un entrefer suffisamment large induit une migration des particules solides vers
le stator, rendant impropres les mesures rhéométriques macroscopiques usuelles.

Concernant la seconde loi constitutive (soit la viscosité normale) dont la mesure est
directement reliée a celle des contraintes normales particulaires, la mesure est encore
plus difficile car, non seulement toutes les difficultés de mesures précédemment évo-
quées pour 'obtention de la viscosité de cisaillement sont présentes, mais il faut en plus
imaginer un dispositif ou une méthode expérimentale qui permet d’isoler, pour les me-
surer, les contraintes particulaires de la contrainte totale subie par la suspension.

Une méthode originale explorée ces dernieres années fiit de travailler a pression im-
posée et de laisser le volume total de la suspension s’adapter a cette pression. Ainsi, Boyer
et al. [2011] ont pu non seulement explorer une gamme de concentrations rarement at-



teintes mais également mesurer la seconde contrainte normale particulaire. Le principe
est simple mais diablement efficace et consiste a cisailler une suspension entre une paroi
et une grille qui laisse passer le fluide mais pas les particules. Une force controlée est ap-
pliquée sur la grille et impose ainsi une pression sur les particules de la suspension qui,
quand elle est cisaillée adapte son volume. Cette méthode présente le trés grand avan-
tage de permettre d’étudier des suspensions extrémement concentrées. En revanche, elle
n'est pas adaptée pour I'étude de suspensions dont la concentration est moins grande
(b < 0.4). Une autre méthode qui a notamment été mise en avant par Ovarlez et al. [2006]
est d’étudier localement une suspension dans une géométrie de Couette cylindrique large
entrefer et de se servir de la migration pour balayer une certaine gamme de fractions vo-
lumiques, pouvant éventuellement étre proches de la fraction volumique de blocage.

Ainsi, siles modeles tels que le Suspension Balance Model semblent prometteurs pour
décrire le comportement rhéologique des suspensions, ces derniers souffrent cruelle-
ment d'un manque de mesures expérimentales pour venir étayer leur théorie. Mes tra-
vaux, a caractere exclusivement expérimental, ont eu pour vocation de "combler le gap"
dans la mesure du possible afin de mieux comprendre les mécanismes mis en jeu lors
des écoulement de suspensions non-browniennes concentrées. J'ai donc consacré cette
theése a la mesure des viscosités normale et de cisaillement.

Apres avoir résumé ce qui est désormais connu sur les suspensions non-browniennes
et non-colloidales au cours d'un premier chapitre, je présente mes travaux sur des inver-
sions de cisaillement effectuées en écoulement plan-plan rotatif au cours du chapitre 2.
Ces travaux permettent notamment de mieux appréhender 'importance du role joué par
les contacts en rhéologie des suspensions concentrées. Dans le chapitre 3, je présente les
travaux qui m’ont permis de mesurer la viscosité de cisaillement et la contrainte normale
particulaire dans la direction du gradient de vitesse dans une suspension isodense en
écoulement de Couette cylindrique. Pour cela, je mesure, dans une suspension transpa-
rente, les champs de vitesse et de concentration. L'analyse des profils radiaux de concen-
tration me permet de mesurer la deuxieme contrainte normale particulaire tandis que
I’étude du profil radial de vitesse me donne acces a la mesure locale de la viscosité de ci-
saillement. Le chapitre 4 est consacré a I’étude de la resuspension visqueuse des mémes
particules que celles étudiées au cours du chapitre 3, mais cette fois dispersées dans un li-
quide moins dense qu’elles. Le dispositif expérimental est identique a celui que jai utilisé
pour mesurer la deuxieme contrainte normale particulaire et la viscosité de cisaillement.
La mesure des profils verticaux de concentration me permet, cette fois, de déterminer la
contrainte normale particulaire dans la direction de la vorticité. Ainsi, grace aux mesures
conjointes menées sur la suspension isodense et sur la resuspension visqueuse, je suis en
mesure d’établir une caractérisation quasi-compléte de la rhéologie de la suspension en
écoulement de cisaillement avec des lois constitutives sur la contrainte de cisaillement et
les contraintes normales particulaires dans les directions du gradient de vitesse et de la
vorticité. Enfin, mon manuscrit s’acheve sur la description d'une expérience un peu plus
exploratoire de resuspension de particules cubiques.



Chapitre 1
Généralités

« Savoir écouter, c'est posséder,
outre le sien, le cerveau des autres.

»

Léonard de Vinci
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Dans ce chapitre, je présente quelques généralités qui concernent la rhéologie des
suspensions concentrées non-browniennes. Aprés avoir caractérisé le type des suspen-
sions que j'étudie parmi le champs des possibles, je présente un état de I'art de leurs pro-
priétés rhéologiques et le lien fort avec leur microstructure. J'insiste notamment sur I'im-
portance du frottement solide au sein de la suspension qui régit le comportement rhéo-
logique des suspensions non-browniennes concentrées. Je m’'attarde ensuite sur 'histo-
rique des expériences d’inversion de cisaillement et I'intérét que celles-ci ont quant a la
caractérisation des suspensions et de leur écoulement. Enfin, je rappelle le lien existant
entre les contraintes normales particulaires et la fraction volumique au sein d'un écou-
lement en me référant aux études et modeles existants qui permettent de caractériser les
phénomeénes de migration. Dans une derniere partie, je dresse un état de I'art plus spé-
cifique du phénomene de resuspension visqueuse qui correspond a une migration des
particules solides suivant la direction verticale.



1.1 Régime d’écoulement

Les différents types d’écoulements peuvent étre définis par différents nombres adi-
mensionnés qui quantifient I'importance de certains effets au sein de I'écoulement.

1.1.1 Nombre de Péclet

Le mouvement de particules de petite taille peut étre affecté par 1’agitation molécu-
laire du fluide. Le nombre de Péclet Pe, essentiel en rhéologie des suspensions, définit
I'importance relative de la convection hydrodynamique par rapport a la diffusion brow-
nienne. Il s’exprime de maniere générale par la relation :

_ effets hydrodynamique Ua (L.1)
~ effets thermiques D '

U correspond a la vitesse de I’écoulement tandis que a est le rayon des particules. Le co-
efficient de diffusion D est égal a K, T / 6IInpa selon la relation d’Einstein. g correspond
ala viscosité du fluide suspendant, K, la constante de Boltzmann et T la température; en
posant U = ya ot y est le taux de cisaillement, 'équation 1.1 devient :

_ 6angya’

Pe
kpT

(1.2)

Ainsi, comme souligné par’équation 1.2, ce n'est pas seulement la taille des particules
qui permet de distinguer une suspension brownienne d'une suspension non-brownienne
mais également les conditions d’écoulement. Par ailleurs, il est important de noter que
lorsque les particules sont browniennes, des forces colloidales (forces électrostatiques,
de Van der Walls ou stériques) entrent généralement en jeu et peuvent influencer la rhéo-
logie. Notons toutefois que les travaux de cette theése ne concernent que des écoulements
a grand nombre de Péclet (Pe > 1). En effet, les particules considérées auront une taille
d’'une centaine de microns, elles seront suspendues suspendues dans un fluide de vis-
cosité de I'ordre du Pa.s. et les suspensions seront soumises a des taux de cisaillement
supérieurs ou de l'ordre de 1072 s™!, ce qui conduit & des nombre de Péclet supérieurs a
1010,

1.1.2 Nombre de Reynolds

Le nombre de Reynolds représente le rapport entre les forces inertielles et les forces
visqueuses mises en jeu dans un écoulement :

_ pUL
M

Re

(1.3)

avec p la masse volumique, /. la taille caractéristique du systéme, U la vitesse d’écoule-
ment et 1 la viscosité du matériau. Dans le cas d'un écoulement de Couette cylindrique :
U ~ y xR avec y le taux de cisaillement et R; le rayon interne. Dans mon systéme, 'entre-
fer mesure 5 mm, la masse volumique est de I'ordre de 103 kgl m?3, lavitesse d’écoulement
est inférieure ou égale 2 10~ m/s (y <10! s71, R; = 19 mm) et la viscosité est de 'ordre de
quelques Pa.s. On obtient un nombre de Reynolds qui est inférieur ou de I'ordre de 1, ce
qui permet de négliger 'inertie dans les travaux décrits dans ce manuscrit.



1.1.3 Forces en présence

Dans I'écoulement d'une suspension, les particules solides constituent des obstacles
ala déformation du fluide faisant ainsi apparaitre des forces hydrodynamiques. Nous ver-
rons qu’elles exercent également les unes sur les autres des forces de contact direct. Nous
donnons ici quelques détails sur ces forces qui, dans les systemes étudiés au cours de mon
travail de these, ont toujours dominé d’éventuelles forces colloidales entre particules :

1. Les forces hydrodynamiques : on les découpe généralement en forces hydrodyna-
miques a longue portée et forces hydrodynamiques a courte portée. Pour le premier
type, les particules solides présentes au sein de la matrice liquide perturbent!’écou-
lement du fluide. Ces perturbations sont transmises par le fluide aux autres parti-
cules solides. Le second type correspond aux forces hydrodynamiques a courte por-
tée qui ont un role tres important en rhéologie des suspensions concentrées. Lors
du rapprochement de deux particules solides, le liquide intersticiel présent entre
les deux particules s’évacue de plus en plus difficilement et il est de plus en plus
difficile de diminuer la distance entre les particules. Notons que, en raison de la di-
vergence de cette force lorsque € = r —2a tend vers 0 (r est ici la distance entre les
centres de deux particules voisines), le contact direct entre deux particules a long-
temps été considéré comme impossible. Aujourd’hui, nous savons que la rugosité
des particules permet des contacts directs singuliers entre les particules via leurs
aspérités [Mari et al., 2014; Peters et al., 2016].

2. Les forces de contact direct entre particules solides jouent un role extrémement im-
portant dans la rhéologie des suspensions non-browniennes concentrées. Elles se
décomposent en forces normales Fy et forces tangentielles (frottement) Fr et jouent
un role majeur a plusieurs niveaux. Premiérement, les forces de contact sont res-
ponsables de la microstructure asymétrique (par rapport a la direction du gradient
de vitesse) observée dans les suspensions en écoulement de cisaillement simple et
également de l'irréversibilité des trajectoires de particules observée dans les sus-
pensions assez concentrées, y compris en régime de Stokes. Deuxiemement, les
forces de contact sont responsables de phénomeénes de migration des particules
solides dont je reparlerais plus précisément dans la suite de ce manuscrit. Enfin,
plusieurs études [Blanc, 2012; Gallier et al., 2014; Mari et al., 2014; Morris and Bou-
lay, 1999] ont montré que le frottement solide accroissait de maniere considérable
la viscosité d’'une suspension.

1.2 Bases delarhéologie

axe de compression axe de dilatation
'

N
VZAN

cisaillement simple  écoulement élongationnel rotation solide

_|_

FIGURE 1.1 — Décomposition d'un cisaillement simple en un écoulement élongationnel et une
rotation solide.

L'essentiel des travaux présentés dans ce manuscrit concernent des écoulements de
cisaillement simple qui peuvent étre vus comme la superposition d'un écoulement élon-
gationnel (compression/dilatation) et d’'une rotation solide (voir la figure 1.1).



1.2.1 Déformation, contrainte et viscosité

Le comportement rhéologique d'un fluide se caractérise par une loi de comportement
qui relie la contrainte X a la vitesse de déformation € : £ = f(€). X est la force par unité
de surface orientée dans la direction i qui s’exerce sur une surface dont la normale est
orientée dans la direction j, soit Z;; = dF;/dS j, et € est défini par la partie symétrique du
tenseur gradient de vitesse tel que :

1(6v,— an)
+ (1.4)

&= —
Y o\ox;  0x;
J
Plus précisément, dans le cas d'un cisaillement simple, les tenseurs de taux de déforma-
tion et de contrainte s’écrivent respectivement :

(0 VO 21 212 O
&= 5 Y 00 & X=(Zp Zmn 0 avec  Xpp =1y (1.5)
0 0O 0 0 X33

Y est communément appelé le taux de cisaillement tandis que X, est la contrainte de
cisaillement et est aussi parfois notée 1 (les deux notations seront utilisées dans mon ma-
nuscrit). Un fluide simple se caractérise par une égalité des contraintes normales avec
la pression hydrodynamique : Z1; = 23 = 233 = —p. La contrainte dans le matériau est
alors donnée par : = = —pI +2n€. Mais, dans le cas de fluides non-newtoniens comme les
suspensions, il peut exister des différences de contraintes normales non-nulles :

Ny =211 -2 & Ny =29 — 233 (1.6)

ol les indices 1,2 et 3 indiquent respectivement la direction de I’écoulement, du gradient
de vitesse et de la vorticité.

1.2.2 Rhéologie des suspensions

Les suspensions sont des matériaux composés de particules solides immergées dans
une matrice liquide. J'insiste sur le fait que, pour l'intégralité de mes travaux, les suspen-
sions sont non-browniennes et le fluide suspendant est un liquide newtonien. Dans ce
cadre, un parametre essentiel a la compréhension de la rhéologie de ces suspensions est
la fraction volumique ¢, qui se définit comme le rapport du volume solide (ou particu-
laire) sur le volume total de la suspension : ¢ =V, /V,.

1.2.2.1 Influence de la fraction volumique sur la viscosité

La viscosité caractérise la résistance d'un matériau a I'’écoulement et est définie par le
rapport entre la contrainte de cisaillement et le taux de cisaillement : = X;,/y. On définit
la viscosité relative (ou réduite) des suspensions telle que :

s = nﬂ (1.7)
0

ol 1 est la viscosité du fluide suspendant et n > 1.
Le graphe 1.2 illustre la dépendance de la viscosité relative ng (notée aussi ;) d'une

suspension vis-a-vis de la fraction volumique en particules solides ¢. Ce graphe met en
évidence une croissance de n; avec ¢ et une divergence lorsque ¢ tend vers une fraction
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volumique maximale ¢, (noté ¢, sur le graphe 1.2) appelée fraction volumique de blo-
cage ou encore "de jamming".

Dans le cas d’'une suspension monodisperse de spheres dures, plusieurs modeles pour
déterminer n(¢p) ont été développés au cours du temps depuis les premiers travaux de
Einstein [1906]. Pour les systéemes suffisamment dilués, on estime que les particules ne
ressentent pas la présence des autres particules. Leur mouvement n’est pas influencé par
les autres particules et on peut négliger les interactions de paires de particules. Einstein
[1906] établit la relation :

Ns=1+2.5¢] (1.8)

Cette loi reste valide uniquement pour des fractions volumiques extrémement faibles,
de I'ordre de quelques pourcents. Rapidement, il apparait nécessaire de considérer les
interactions hydrodynamiques entre paires de particules. Plus de 70 ans apres les travaux
d’Einstein, Batchelor [1977] démontre que :

ns =1+ ]} + B (1.9)

ol [n] correspond a la viscosité intrinséque de la suspension et dépend de la forme des
particules solides. Pour des particules sphériques, [n] = 2.5; ce qui permet de retrouver
I’équation d’Einstein (eq. 1.8). B est une constante égale a 7.6 pour une suspension non-
brownienne en écoulement de déformation pure [Batchelor, 1977]. Le domaine de vali-
dité de I'équation 1.9 reste également tres restreint avec une limite de I'ordre de ¢ < 0.1.
Lorsque la fraction volumique augmente, on ne peut représenter la viscosité qu’au travers
de formulations semi-empiriques ou empiriques qui idéalement devraient obéir a deux
conditions : vérifier la relation d’Einstein en milieu dilué et diverger lorsque ¢ tend vers
une fraction volumique de blocage ¢,,. Citons quelques exemples bien connus. Maron
and Pierce [1956] proposent un modele semi-empirique souvent utilisé en rhéologie des
suspensions :

Ns= (1= /Ppm) > (1.10)
Krieger and Dougherty [1959] et Zarraga et al. [2000] proposent respectivement :
Ns = (L= /)M (1.11)
-3
T PR (1.12)
k P
m

Si la divergence de ng(¢) lorsque ¢ tend vers ¢, est commune a toutes les suspen-
sions, nous verrons dans la suite de ce manuscrit que la valeur de ¢, dépend de la sus-
pension considérée et éventuellement de la contrainte appliquée. Ainsi, ¢, peut varier
de 0.54 2 0.64 pour des particules sphériques comme le montre la figure 1.2.

1.2.2.2 Les différences de contraintes normales

Les suspensions étant des matériaux diphasiques, il est assez intuitif de décompo-
ser la contrainte totale subie par le matériau en deux contributions d’origines différentes
[Batchelor, 1970] :

>=3+3P  avec = =-pI+2ne¢ (1.13)

>/ estla contrainte due au fluide suspendant. £, nommée "contrainte particulaire",
traduit quant a elle la contribution des particules a la contrainte sous forme d’interac-
tions hydrodynamiques et sous forme d’interaction de contacts directs. Morris and Bou-
lay [1999] proposent un modele ou ces contraintes particulaires sont responsables des
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FIGURE 1.2 - (a) Compilation de différentes évolutions de la viscosité relative mesurée en fonction
de la fraction volumique pour différentes sortes de suspensions. (b) Compilation des différentes
évolutions de la viscosité relative en fonction du rapport ¢/, pour différentes sortes de suspen-
sions. p,, est le coefficient de frottement, ¢, est la fraction volumique de blocage (notée ¢, dans
ce manuscrit). Symboles en couleur : expériences. Noirs : simulations numériques. Lignes : mo-
deles. [Guazzelli and Pouliquen, 2018].

phénomenes de migration des particules solides dans une suspension. Plus récemment,
Lhuillier [2009] précise que ce n'est pas la contrainte particulaire dans sa globalité qui est
responsable de la migration, mais pluto6t la contrainte ¢, qui trouve son origine dans les
contacts directs entre particules. Ces forces non-hydrodynamiques correspondent a des
interactions asymétriques au sein de I’écoulement qui engendrent une structure micro-
scopique anisotrope, et asymétrique par rapport a la direction du gradient de vitesse au
sein du matériau. Lors du cisaillement, il est ainsi plus probable de trouver une particule B
voisine d'une particule A dans le quadrant de compression de la particule A [Blanc, 2012;
Gao et al., 2010; Parsi and Gadala-Maria, 1987]. Cette anisotropie de la microstructure ex-
plique en outre que les différences de contraintes normales ne sont pas nulles dans une
suspension.

Gadala-Maria [1979] montre que les différences de contraintes normales N; et N, sont
proportionnelles a la contrainte de cisaillement T, au contraire de ce qui se passe pour les
polymeres ot les différences de contraintes normales dépendent du taux de cisaillement
Y de maniere quadratique. Cependant, encore aujourd’hui, de nombreuses interrogations
persistent et peu de choses sont connues avec certitude sur les différences de contraintes
normales dans les suspensions. Si de nombreux travaux se sont entendus sur le signe de
N», a savoir négatif, le signe de N; ainsi que son amplitude et celle de N, sont encore acti-
vement discutés. De récentes études menées par Dbouk et al. [2013] montrent que la pre-
miere différence N, est positive alors qu’elle avait auparavant été mesurée négative [Singh
and Nott, 2003; Zarraga et al., 2000] ou nulle [Couturier et al., 2011]. Plus tard, Gallier et al.
[2016] ont montré via des simulations numériques que la structuration des particules aux
parois due au confinement dans certaines expériences est susceptible de modifier drasti-
quement N;. Par ailleurs, tandis que Zarraga et al. [2000] mesurent un rapport des diffé-
rences de contraintes normales N, /N; indépendant de la fraction volumique, Singh and
Nott [2003], et plus récemment Gallier et al. [2014] via une étude numérique, montrent
que ce rapport varie avec ¢ dans le cas de suspensions frictionnelles. Gallier et al. [2014]
montrent notamment que la dispersion des mesures expérimentales pourrait en partie



étre expliquée par le frottement solide au sein des différentes suspensions étudiées. Dans
le cas d’'une suspension concentrée, les auteurs montrent que la valeur de N; dépend for-
tement du coefficient de frottement inter-particulaire pour p, < 0.5 (coefficients typiques
établis pour les matériaux courants).

Ceci démontre que I'étude des contraintes normales ainsi que leur impact sur les pro-
priétés d’écoulement des suspensions demeure un champ d’investigation largement ou-
vert. Ces différences de contraintes normales n’étant pas 1’objet central de mes travaux,
nous ne nous attarderons pas davantage sur le sujet. En revanche, dans la prochaine sec-
tion, je prends le temps de discuter en détail I'influence du frottement sur la viscosité des
suspensions non-browniennes et non-colloidales.

1.3 Lois de comportement

Le type d’écoulement considéré, les caractéristiques des particules et celles du fluide
suspendant, le degré de polydispersité ainsi que la concentration en particules solides
sont autant de parametres qui régissent 'organisation d'une suspension. Dans cette sec-
tion, je m’attarde sur le role joué par les forces de contacts directs entre particules et en
particulier par les forces de frottement dans la rhéologie des suspensions concentrées.
Dans un second temps, je présente les expériences d’inversion de cisaillement et leur ap-
port pour une meilleure compréhension de la rhéologie d’'une suspension concentrée.

1.3.1 Contact et frottement

Enraison de la force de lubrification, les physiciens ont longtemps cru que tout contact
direct entre des particules sphériques au sein d’'une suspension était impossible. Et cela
reste tout a fait exact... dans le cas de spheres parfaitement lisses! Dans la réalité, bien
qu’'une spheére puisse paraitre parfaitement lisse a premiére vue, des rugosités d’'une taille
de l'ordre de 5.1073a (a étant le rayon de la particule), peuvent garnir la surface de la
spheére. Par ces rugosités, le contact direct entre les particules est possible malgré la force
de lubrification et il a bien lieu. Je propose ici de décrire I'influence de ces contacts di-
rects, et plus particulierement celle du frottement solide, sur la rhéologie des suspensions
concentrées non-browniennes au gré des travaux effectués ces dernieres années.

Depuis les années 2010, des simulations numériques ont montré que les forces de
contact frictionnel jouaient un réle majeur dans la rhéologie des suspensions, en ac-
croissant la viscosité jusqu’a retrouver ce qui était observé expérimentalement [Gallier
et al., 2014; Mari et al., 2014; Peters et al., 2016]. Les travaux de Seto et al. [2013] et Mari
et al. [2014] montrent, dans le cadre d’études numériques sur le comportement rhéoé-
paississant des suspensions, que le frottement solide affecte la divergence de viscosité,
et notamment que la fraction volumique de blocage ¢, est abaissée si les particules de-
viennent frictionnelles. Dans le scénario proposé pour expliquer le rhéoépaisssissement,
Continuous ou Discontineous Shear Thickening en anglais (respectivement CST et DST)
observé dans certaines suspensions, Mari et al. [2014] considerent des particules non-
brownnienes interagissant entre elles via un potentiel répulsif qui les empéche d’entrer
en contact. Sous écoulement, si la contrainte appliquée est suffisamment grande pour
que la barriere de potentiel répulsif soit franchie, les particules entrent en contact direct
et sont susceptibles de frotter les unes sur les autres : la suspension passe d'un régime non
frictionnel a un régime frictionnel. Cette transition et ses manifestations spectaculaires
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illustrent 'importance du role joué par les forces de contact en rhéologie des suspensions
non-browniennes. La figure 1.3 représente I'évolution de la viscosité relative ns (notée 1,
sur le graphe) en fonction de la fraction volumique pour différents coefficients de frot-
tement pg (noté p sur le graphe). On y observe la variation de la fraction volumique de
blocage ¢, (noté dr');.l par Mari et al. [2014]) en fonction de pg et de y. Lorsque y — 0, les
forces de répulsion entre particules empéchent le frottement solide (1; = 0). La suspen-
sion est non frictionnelle et ¢,, est environ égale a 0.66. Lorsque le cisaillement devient
plus important (y — oo) et qu'une contrainte de cisaillement critique est atteinte (indé-
pendamment de ¢), les particules entrent en contact, la suspension est frictionnelle et
¢, diminue a 0.58 pour gy =1 et 0.56 pour pg; — oo. Ces valeurs de ¢, sont typiques
de celles qui sont mesurées expérimentalement pour des suspensions non-browniennes,
non-colloidales mais frictionnelles, comme c’est le cas dans mes expériences.
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FIGURE 1.3 - Evolution de la viscosité relative en fonction de la fraction volumique pour les limites
Y—0ety—o0. (o) pug =0, () pg =1, (0) pg = oco. Lignes : fit des datas par une loi puissance
Ns = C(1 — &/ bp) 7. Les meilleurs parametres d’ajustement sont : (¢p9,, A%, C) = (0.66, 1.6, 1.40),
@@L, AL, CL) = (0.58,2.3,0.71), ($™°, A%, C) =~ (0.56, 2.4, 0.63) [Mari et al., 2014]

Comme je l'ai dit précédemment, les interactions entre particules dans les suspen-
sions non-colloidales et non-browniennes proviennent des forces hydrodynamiques et
des forces de contact. Des lors, on peut décomposer la contrainte totale dans la suspen-
sion en une contrainte d’origine hydrodynamique, X! et une contrainte provenant des
forces de contact, =€ [Lhuillier, 2009; Morris and Boulay, 1999] et faire de méme pour
la viscosité : 0t = 2H/y et n© = 2¢/y avec ns = n'! +n°. Gallier et al. [2014] étudient
I'influence du frottement solide sur le comportement rhéologique de la suspension via
des simulations numériques pour des suspensions concentrées (0.1 < ¢ < 0.45) dans un
écoulement de cisaillement simple. La rugosité relative des particules &, /a est imposée
del’ordre de 5.1073, en accord avec des mesures précédentes de rugosités de surface faites
avec un microscope de force atomique [Blanc et al., 2011a]. Comme il est constaté sur la
figure 1.4, la viscosité relative augmente considérablement a haute fraction volumique
(b = 0.3) lorsque du frottement inter-particulaire est pris en compte, et les valeurs de
viscosité obtenues numériquement rejoignent celles qui sont typiquement mesurées ex-
périmentalement [Dbouk et al., 2013; Zarraga et al., 2000] (voir figure 1.4 - gauche). De
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maniere plus poussée, ils étudient et comparent 'influence du coefficient de frottement
solide p4 sur la contribution hydrodynamique et la contribution des forces de contact a
la viscosité totale de la suspension (voir figure 1.4 - droite). Comme on peut s’y attendre,
pg n'influe quasiment pas sur la contribution hydrodynamique. En revanche, p; a une in-
fluence considérable sur la contribution des contacts a la viscosité (et donc sur la viscosité
elle méme), pour ¢ = 0.3. Pour une suspension frottante (1yz = 0.5), au-dela de ¢ = 0.4, la
contribution des forces de contact a la viscosité devient méme prépondérante.
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FIGURE 1.4 — Gauche : Evolution de la viscosité relative, notée ici 1, en fonction de la fraction
volumique ¢ pour différents coefficients de frottement inter-particulaire. Symboles : Mesures
expérimentales de (V) Dbouk et al. [2013] et (») Zarraga et al. [2000]. Hauteur de rugosités :
h,/a = 5.1073. Droite : Contributions hydrodynamique (H) et de contact (C) a la viscosité rela-
tive n; pour deux coefficients de friction différents p = 0 (blanc) et p = 0.5 (gris). N est la viscosité
de la suspension non structurée (aléatoire). [Gallier et al., 2014]

En 2016, des simulations numériques [Peters et al., 2016] s'intéressent également a
I'influence du coefficient de frottement p; (noté u par les auteurs) et de la hauteur des
rugosités sur I’évolution de la viscosité relative n;. Plus particulierement, les auteurs étu-
dient I’évolution de la fraction volumique de blocage ¢,, (noté ¢* par les auteurs) en
fonction du coefficient de frottement solide. Ces résultats sont représentés sur la figure
1.5. Dans la gamme de hauteurs de rugosité étudiée, ils montrent que la hauteur des
rugosités a peu d’influence sur la variation de la viscosité de la suspension n; et sur la
fraction volumique de blocage ¢,,, a I'inverse du coefficient de friction p,. On observe
qu'une augmentation du coefficient de 0 a 1 induit une diminution de ¢, de 0.7 a 0.56,
venant appuyer les résultats obtenus pas Mari et al. [2014]. Cette dépendance de la frac-
tion volumique de blocage ¢,, vis a vis du coefficient de friction microscopique est éga-
lement observé par Chatté et al. [2018] (voir figure 1.6). En effet, Chatté et al. [2018] étu-
dient le comportement rhéologique d'une suspension rhéofluidifiante et mesurent via
un AFM (Atomic Force Microscope), I'évolution du coefficient de frottement avec la force
normale. Ils montrent qu'’il existe une corrélation entre la fraction volumique de blocage
b, qui augmente lorsque Y croit et le coefficient de frottement qui diminue quand, dans
les expériences d’AFM, la force normale augmente. Comme nous le verrons dans la pro-
chaine section, de récentes études montrent qu'une variation du coefficient de friction
microscopique pourrait expliquer le comportement rhéofluidifiant de certaines suspen-
sions généralement observé dans les suspensions non-browniennes concentrées et fric-
tionnelles (autrement dit, lorsque la transition de rhéoépaississement est déja dépassée).
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FIGURE 1.5 — Evolution de la fraction volumique de jamming ¢, (noté ici ¢p*) en fonction du co-
efficient de friction p pour différentes hauteurs de rugosité h,/a. On observe notamment que ¢,
décroit avec p mais est quasiment indépendant de h,/a.[Peters et al., 2016]
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FIGURE 1.6 — Evolution de ®m(Y) en fonction de p pour 2 suspensions différentes (D1 & D2) com-
posées de particules de PVC dans du Dinch. (1J) : D2, ¢ = 0.64; (o) : D2, $ =0.6; (LJ) : D1, ¢ = 0.6;
(o) : D1, ¢ = 0.55 [Chatté et al., 2018]

1.3.2 Rhéologie a pression particulaire imposée

Au cours de la derniere décennie de nombreuses études se sont intéressées au role
des forces de contact dans la rhéologie des suspensions et ont montré que les milieux
granulaires secs et les suspensions pouvaient étre décrits dans un cadre partagé. En 2011,
Boyer et al. [2011] s’inspirent de la rhéologie granulaire et montrent que, dans le cas de
suspensions tres concentrées (0.45 < ¢ < 0.580), le comportement de la suspension peut
entierement étre caractérisé par le coefficient de friction effective y, tel que 1 = p(I,) x
P?, ainsi que par la fraction volumique ¢(I,), tous deux fonctions uniques d’'un nombre
visqueux sans dimension :

_m¥

pr
ou PP =n,(dp)noY est la pression particulaire. Le nombre adimensionné I,, peut étre percu
comme le rapport entre le temps visqueux de réarrangement f,,icro = No/P” et le temps
de déformation f,,4.r0 = 1/Y, et s'inspire du nombre d’inertie I, connu pour controler de

I, (1.14)
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maniere fiable larhéologie des matériaux granulaires denses. Boyer et al. [2011] effectuent
des mesures a pression particulaire imposée sur des suspensions trés concentrées (I, tres
petit) : via leur dispositif expérimental, ils imposent a la fois la contrainte de cisaillement
et la pression particulaire tandis que la fraction volumique s’adapte. En imposant une
contrainte de cisaillement tres petite et une pression granulaire importante, leur dispositif
expérimental leur permet d’explorer des fractions volumiques tres grandes. Ils proposent
une premiere loi constitutive o1 u(I,) est la somme de deux contributions (une premiére
hydrodynamique p” et une seconde provenant des contacts ) :

n(,) = p&+p” (1.15)
ol .
H2 — 1 h 1/2
Copt———— & =1, + =Pl 1.16
H=lr o, W=l somly (1.16)

En accord avec les valeurs que ’on trouve dans la littérature pour les milieux granulaires
secs ou immergés, Boyer et al. [2011] déterminent p; = 0.32, pp = 0.7 et Iy = 0.005. u” est
établi de telle maniere a retrouver la viscosité d’Einstein en régime tres dilué. Les auteurs
proposent également une seconde loi constitutive :

bm

1+17

ébd,) = avec n=1/2 (1.17)
En utilisant les expressions 1.15, 1.16 et 1.17, on peut déduire la variation des viscosités
relatives de cisaillement et normale avec la fraction volumique :

-1
Ns(P) = 1+g¢(1—¢i) + U (PINR (D) ou My =(

m

2
¢ ) (1.18)
Gm—b

La viscosité normale 1, est définie telle que 1n,, = Z11/1pY et, suivant certains modeéles
théoriques (comme le Suspension Balance Model, détaillé en section 1.4.1) joue un role
central pour comprendre la migration induite par cisaillement. L'évolution de ¢ avec I,
est tracée sur la figure 1.7 ou est aussi présenté ’ajustement des données expérimentales
par I'équation 1.17. Ce modele est plus tard globalement confirmé par Gallier et al. [2014]
via une étude numérique, mais les auteurs notent que, pour les grandes valeurs de I, (i.e.
des valeurs modérées de ), les résultats numériques s’éloignent un peu des lois propo-

sées par Boyer pour ¢(I,) (eq. 1.17) et u(I,) (eq.1.16).

1.3.3 Comportement non newtonien

Les suspensions peuvent présenter des comportements rhéologiques divers et variés
avec une viscosité qui varie avec le taux de cisaillement (ou la contrainte). Le compor-
tement de la suspension est qualifié de rhéoépaississant si la viscosité augmente avec le
taux de cisaillement, et de rhéofluidifiant si n diminue avec y. En vérité, les deux compor-
tements peuvent étre observés pour une seule et méme suspension suivant le domaine
de cisaillement étudié. Chatté et al. [2018] mettent en évidence une succession de deux
régimes rhéofluidifiants séparés par un régime rhéoépaississant (on parle alors de tran-
sition de rhéoépaississement). Je tente ici, brievement, d’expliquer les divers processus
susceptibles d’étre a I'origine de ces différents régimes. Aprés avoir brievement discuté
du premier régime de rhéofluidification et rappelé comment la transition de rhéoépaisis-
sement peut étre expliquée par une transition d'un régime non-frictionnel vers un régime
frictionnel, je m’attarderai sur la rhéofluidification observée apres la transition de rhéoé-
paississement, en m’'appuyant notamment sur les récents travaux de Chatté et al. [2018]
et Lobry et al. [2019].
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FIGURE 1.7 — Evolution de la fraction volumique ¢(I,). Symboles : expériences. Ligne : Fit des me-
sures expérimentales de Boyer et al. [2011] (eq. 1.17) avec ¢, = 0.585 et n = 0.5. [Gallier et al.,
2014]

1.3.3.1 Premier régime rhéofluidifiant et transition rhéoépaississante

Le premier régime de rhéofluidification, qui a lieu a faible contrainte, est caractérisé
par une rhéologie non frictionnelle et peut étre expliqué par une diminution de la fraction
volumique effective lorsqu’on accroit la pression inter-particulaire, abaissant de facto la
viscosité. Cette diminution de la fraction volumique effective trouve son origine au ni-
veau de forces répulsives a courte portée entre les particules qui composent la suspen-
sion [Mari et al., 2014; Seto et al., 2013]. En effet, pour des contraintes basses, en raison
d’'un potentiel répulsif, le systétme se compose de particules dont le rayon apparent est
plus grand que le rayon réel des particules : le systeme s’apparente a une suspension de
particules "molles", composées d'un "noyau dur" auquel s’ajoute une couche non fric-
tionnelle dont la longueur est caractéristique de la force répulsive. Lorsque la contrainte
augmente, I"épaisseur de cette couche non frictionnelle diminue (autrement dit le rayon
apparent des particules diminue) abaissant ainsi la fraction volumique apparente de la
suspension et par conséquent sa viscosité au fur et a mesure que la contrainte appliquée
augmente (exemple sur la figure 1.8 pour les faibles taux de cisaillement).

Lorsqu’on accroit suffisamment la pression particulaire, les particules entrent en contact
direct via leurs rugosités et au fur et a mesure que la contrainte appliquée (ou la pression)
croit, le nombre de contacts directs entre particules augmente et la rhéologie de la sus-
pension transite d'un régime non-frictionnel vers un régime de plus en plus frictionnel.
Comme nous I'avons vu précédemment, Mari et al. [2014] ont étudié cette transition par
le biais de simulations numériques et ont mis en évidence des transitions de rhéoépais-
sissement plus ou moins marquées en fonction de la concentration en particules (figure
1.8). Une derniere remarque tres intéressante concerne le graphe de droite de la figure
1.8. Mari et al. [2014] mettent en évidence que, cette transition de rhéoépaississement a
lieu pour une contrainte de cisaillement critique dont la valeur est indépendante de la
fraction volumique de particules, ce qui avait déja été observé expérimentalement, par
exemple dans les travaux de Maranzano and Wagner [2001]. Ce dernier point suggere no-
tamment que le parametre de controle important dans une suspension non-brownienne
n’est pas le taux de cisaillement mais la contrainte de cisaillement.
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FIGURE 1.8 — Gauche : Evolution de la viscosité relative en fonction du taux de cisaillement nor-
malisé. Droite : Evolution de la viscosité relative en fonction de la contrainte de cisaillement nor-
malisée par une contrainte critique. gz =1, 0.48 < ¢ < 0.57. [Mari et al., 2014]

1.3.3.2 Second régime rhéofluidifiant

Un second régime rhéofluidifiant a lieu apreés la transition de rhéoépaississement.
Dans ce cas, la suspension est frictionnelle, comme c’est le cas pour une suspension
non-brownienne et non-colloidale "ordinaire" !. Dans un premier temps, Acrivos et al.
[1994] proposent d’expliquer la rhéofluidification qu’ils observent dans un écoulement
de Couette cylindrique par la différence de densité entre les particules et le fluide sus-
pendant. Leur raisonnement est le suivant : si les particules sont plus denses que le fluide
dans lequel elles sont immergées, elles tendent a sédimenter formant une couche qui a
une concentration en particules plus élevée que la concentration moyenne de la suspen-
sion. Au fur et a mesure que la suspension est cisaillée, I’écoulement tend a homogénéiser
la suspension, d’autant plus efficacement que la contrainte de cisaillement est grande, ce
qui se traduit par une baisse de la viscosité apparente de la suspension. Si cette explica-
tion prend sens dans le cas d’écoulement de Couette cylindrique, elle n’est pas satisfai-
sante pour expliquer la rhéofluidification également observée dans d’autres géométries.
Par exemple, on peut facilement montrer que, dans un écoulement rotatif plan plan, la re-
suspension conduit a une augmentation de la viscosité mesurée, ce qui est contradictoire
avec cette explication! Plus tard, Vazquez-Quesada et al. [2016] expliquent quant a eux la
rhéofluidification d'une suspension par un comportement rhéofluidifiant du liquide sus-
pendant, lorsqu’il est tres fortement cisaillé entre les particules solides de la suspension.
Mais les auteurs observent eux mémes [Vazquez-Quesada et al., 2017] que ce mécanisme
n'est pas générique et ne permet d’expliquer la rhéofluidification dans tous les cas ou
elle est observée. Un peu plus tard, Chatté et al. [2018] et Lobry et al. [2019] proposent
une nouvelle explication basée sur la décroissance du coefficient de frottement solide
lorsque la force normale entre particules augmente. C’est ce dernier mécanisme que je
rapporte ici.

Cette explication qui relie le comportement rhéofluidifiant des suspensions a un co-
efficient de frottement variable entre les particules a été étudié par Lobry et al. [2019]
via des simulations numériques basées sur le modele de Brizmer et al. [2007], ainsi que
par Chatté et al. [2018] via des expériences de mesure de | et de ¢,,. Lobry et al. [2019]

1. en réalité, les forces colloidales sont négligeables devant les autres forces (hydrodynamiques, frotte-
ment)
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considerent que les particules entrent en contact élastique via une ou quelques rugosités
seulement (modele mono-aspérité), représentées par des demi-spheéres (voir figure 1.9).
Dans de telles conditions, on s’attend a ce que le coefficient de frottement p,; décroisse
avec la charge normale, contrairement a la loi de Coulomb ou 4 reste constant.

FIGURE 1.9 — Schéma de la modélisation d'une rugosité d'une particule entrant en contact avec
la surface lisse d'une particule voisine. s : distance de séparation hydrodynamique entre les deux
particules, £, : taille de la rugosité, a, » : rayon de la particule. [Lobry et al., 2019]

Suivant la théorie de Hertz, I'aire de la zone de contact élastique Acpnrqacr €ntre une
sphere et un plan varie selon FZN’ 3 (Fy est la force normale, Fr est la force tangentielle), ce
qui donne :

2/3

Fr Acontact FN
= —X X

Fn Fn Fn
Au dela d'une certaine force critique L., le contact se plastifie et le coefficient de frotte-
ment tend vers une constante. C’est cette transition d'un régime élastique vers un régime
plastique que représente le modeéle numérique de Brizmer et al. [2007]. Le coefficient de
frottement variable est établi tel que :

Ha =Fy'"? (1.19)

Mg =0.27 coth

0.35
'FNl) (1.20)

c

0.27(

Dans une suspension non-brownienne, les études numériques de Lobry et al. [2019] montrent
que la force normale que subissent les particules est donnée par Fy = 6nta?. Ainsi, le mo-
deéle de Brizmer et al. [2007] montre que lorsque la contrainte de cisaillement T croit, le
coefficient de frottement p,; diminue puis tend vers une constante lorsque 1 devient tres
grand. Afin de corroborer |'’explication selon laquelle le second régime de rhéofluidifica-
tion provient d'une diminution de pg4, Lobry et al. [2019] ont déduit I’évolution de la vis-
cosité relative prédite par leur modeéle en fonction de t. IIs ont ensuite comparé ces pré-
dictions a des mesures expérimentales effectuées en géométrie plan-plan (voir la figure
1.10). Le tres bon accord entre leurs mesures expérimentales et les prédictions de leur mo-
dele corrobore I'explication selon laquelle la rhéofluidification dans le régime frictionnel
(apres la transition de rhéoépaississement) provient d'une diminution du coefficient de
frottement quand la contrainte de cisaillement augmente.

Les travaux de Lobry et al. [2019] font écho aux travaux de Chatté et al. [2018] qui ont
mesuré simultanément les forces tangentielle et normale entre une paire de particules de
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FIGURE 1.10 — Lignes colorées : viscosité déduite de simulations en considérant un coefficient de
frottement variable, lui-méme contrélé par la contrainte de cisaillement. Symboles : expériences
réalisées en écoulement rotatif plan plan pour différentes concentrations. (o) : 40%; (A) : 45%;
() : 47%; () : 50%. [Lobry et al., 2019]

PVC grace a un microscope a force atomique (AFM) muni d'un diapason a quartz (sché-
matisé sur la figure 1.11-Gauche). A partir de ces mesures, Chatté et al. [2018] ont déduit
la variation du coefficient de frottement solide inter-particulaire avec la force normale,
Mg = Fr/FN. La figure 1.11 illustre la décroissance de p; avec Fy, passant de 0.12 a 0.03
quand la force normale Fy croit de 10 a 2.10% nN. Chatté et al. [2018] mesurent égale-
ment la viscosité de suspensions de particules de PVC et sa variation avec la contrainte
de cisaillement. Ils montrent qu’il existe une corrélation entre la fraction volumique de
blocage ¢,, et le coefficient de frottement entre les particules p, (voir figure 1.6).

10 10° 10

F, (nN)

FIGURE 1.11 — Gauche : Schéma du dispositif expérimental utilisé par Chatté et al. [2018] pour
mesurer les forces normale et tangentielle entre une paire de particules de PVC. Une particule
de PVC est attachée au diapason qui oscille normalement et tangentiellement par rapport a la
particule collée sur un substrat. Droite : Variation du coefficient de friction microscopique pg =
FTD/ Fn en fonction de la force normale Fy. [Chatté et al., 2018]

Pour résumer, plus la force normale qui est proportionnelle a la contrainte de cisaille-
ment est importante, plus le coefficient de frottement p, est petit. Or, plus pg est faible,
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plus ¢, est grand, et donc plus la suspension s’écoule facilement. Il apparait donc natu-
rel qu'un moyen de capturer la rhéofluidification d'une suspension est d’'introduire une
fraction volumique de blocage ¢, qui dépend de la contrainte de cisaillement (voir figure
1.12). Cette dépendance de ¢, en T est notamment utilisée tout au long de ce manuscrit.
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FIGURE 1.12 — Evolution de la fraction volumique de blocage en fonction de la contrainte de
cisaillement réduite. Ligne : modele. (¢) : expériences. 2. est une contrainte critique telle que
Le =2, x (61a?) [Lobry et al., 2019]

1.3.4 Lesinversions de cisaillement

Une expérience d’inversion du sens de cisaillement est une expérience ou la suspen-
sion est cisaillée a une certaine contrainte dans une direction donnée puis la direction
du cisaillement est inversée tout en maintenant la contrainte constante. Gadala-Maria
and Acrivos [1980] observent les premiers, lors d'une telle inversion pour des suspensions
concentrées (0.3 < ¢ < 0.5), un régime transitoire de la viscosité durant lequel n chute
brusquement au moment de I'inversion et passe par un minimum avant de recroitre pro-
gressivement jusqu’a la valeur de plateau qu’elle avait avant l'inversion. Ils observent no-
tamment que la durée de ce régime transitoire dépend du taux de cisaillement appliqué
(figure 1.13 - gauche) mais qu’en tracant les courbes en fonction de la déformation cu-
mulée a partir du moment de I'inversion (figure 1.13 - droite), on obtient une courbe mai-
tresse dépendant uniquement de la fraction volumique. Ils interpretent ce transitoire par
un changement de microstructure induit par I'écoulement.

Plus tard, différentes études expérimentales [Blanc et al., 2013; Gao et al., 2010; Parsi
and Gadala-Maria, 1987] et numériques [Bossis and Brady, 1984; Bricker and Butler, 2007]
confirment cette interprétation et démontrent que, dans le cas d'un cisaillement simple,
la probabilité d’observer une paire de particules au contact est plus grande suivant I'axe
de compression que suivant I’axe de dilatation. Ainsi, au moment d'une inversion du sens
de cisaillement, les axes de compression et de dilatation s'inversent instantanément, la
microstructure asymétrique se brise pour se reformer suivant les nouvelles directions de
I’écoulement. Peters et al. [2016] effectuent des simulations d’inversions de cisaillement,
pour des déformations y de l'ordre de 10, en faisant varier la concentration ¢, la hau-
teur des rugosités des particules &, et le coefficient de friction inter-particulaire pg. La
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FIGURE 1.13 - Gauche : Transitoire du couple en fonction du temps suite a une inversion de
sens de cisaillement, pour une suspension de particules de polystyréne (diametre : 40 - 50 pm)
concentrées (¢ = 0.50) dans une huile silicone. Droite : Transitoire du couple réduit en fonction
de la déformation pour la méme suspension. ((J) y = 0.15571. (o) ¥ = 0.38s71. (V) ¥ = 0.60s71.(A)
Y= 2.4s71.[Gadala-Maria and Acrivos, 1980]

figure 1.14 représente I’évolution de la viscosité relative ns en fonction de la déforma-
tion y lors d'une inversion de cisaillement pour une suspension concentrée (¢ = 0.45), de
particules rugueuses (h,/a = 5.1073) et frictionnelles (Lg = 0.5). Les contributions hydro-
dynamiques et des contacts a la viscosité, notées respectivement n'! et n®, sont également
tracées.
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FIGURE 1.14 — Haut : évolution de la viscosité relative ns en fonction de la déformation y lors d'une
inversion de cisaillement (¢ = 0.45, = 0.5, h,/a = 5.1073). Milieu : contribution hydrodynamique
a la viscosité, nl. Bas : contribution des contact a la viscosité, n©. Les cadres représentent la dy-
namique rapide ayant lieu lors de I'inversion pour visualiser la relaxation des forces de contact.
Linversion a lieu a ¢ = 0. [Peters et al., 2016]
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Concentrons nous dans un premier temps sur ’échelle des temps courts (les enca-
drés de la figure 1.14). On observe que, juste au moment de I'inversion, 1 chute instan-
tanément, N est maximum tandis que n® devient instantanément négatif. Les auteurs
interpretent ces différentes évolutions ainsi :

(i) Au moment de I'inversion, les particules voisines sont toujours en contact direct.
Cependant, en raison de I'inversion des axes de compression et dilatation de 1’écou-
lement qui a lieu instantanément avec I'inversion de sens de cisaillement, ces forces
de contacts, répulsives jusque 13, deviennent instantanément propulsives dans le
nouvel écoulement (cela explique le changement de signe de n®). Ensuite, trés ra-
pidement, les forces de contact relaxent.

(ii) Les forces de lubrification, quant a elles, sont maximum puisque les particules au
contact sont trés proches les unes des autres et doivent se séparer "rapidement”, ce
qui explique le bond de n'!. Ensuite les forces de lubrification ne font que décroitre
quand la distance entre les particules qui étaient au contact augmente.

La figure 1.15 présente un schéma récapitulatif du processus mis en jeu a cette échelle de
déformation.

(a) t =107 (b) t=07 (c) t = T
r'//- _-‘\'\, .r/’-_ -_‘\1 .-/ 1l \\I
' | : | | |
N U AL
Il -'f\ \‘I'I Ml |ff;\‘ \\-‘I Il Iﬁ/ \.lll
Nk ]| 1 Rl (R0

FIGURE 1.15 — Schéma explicatif du processus mis en jeu lors d'une inversion de sens de cisaille-
ment pour une paire de particules alignées initialement suivant I’axe de compression d’'un cisaille-
ment simple ambiant (a) avant inversion, (b) juste apres inversion, et enfin (c) suite a la relaxation
des forces de contacts. [Peters et al., 2016]

Passons maintenant sur I’échelle de déformation plus longue. Sur la figure 1.16, nous
observons que 1 passe par un minimum 1),;,;,, avant de recroitre progressivement jusqu’a
la valeur plateau qu’elle avait avant 'inversion. n'!, aprés avoir atteint son maximum sur
I’échelle de déformation courte, décroit progressivement pour atteindre rapidement sa
valeur stationnaire, en une déformation caractéristique de 1'ordre de 0.5. Enfin, n® aug-
mente progressivement pour ré-atteindre sa valeur plateau en une déformation caracté-
ristique plus importante que pour n'’. Ces différentes évolutions s’expliquent par I'émer-
gence de nouveaux contacts se formant entre les particules solides selon la restructura-
tion imposée par le nouvel écoulement. Petit a petit, les contacts se reforment, ce qui,
d’une part se traduit par 'augmentation de n® et d’autre part par une diminution de n"!
puisque les contacts nouvellement formés réduisent fortement le mouvement relatif des
particules.

On comprend finalement que la viscosité au voisinage du minimum est celle d'une
suspension a peu pres destructurée tandis que la viscosité stationnaire correspond a la
viscosité d'une suspension dans laquelle la géométrie de I'écoulement impose aux parti-
cules d’étre en contact suivant I’axe de compression. On peut en déduire que la différence
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FIGURE 1.16 — Haut : Evolution de la viscosité relative de la suspension en fonction de la défor-
mation suite a une inversion de sens de cisaillement. Milieu : Contribution hydrodynamique a la
viscosité. Bas : Contribution des contacts a la viscosité. [Peters et al., 2016]

entre la viscosité stationnaire n; et le minimum de viscosité atteint lors de 'inversion (fi-
gure 1.16) correspond approximativement a la contribution des contacts a la viscosité.
Pour étre plus précis, Peters et al. [2016] déterminent que cette différence correspond en
réalité a 85% de "la viscosité de contact” pour des suspensions de particules sphériques
(voir figure 1.17). Une derniere remarque concerne la contribution hydrodynamique a
la viscosité de la suspension. Précédemment, j'ai présenté la figure 1.4 (droite) ol1 on
observe, entre autres, que la contribution hydrodynamique a la viscosité n'! est environ
équivalente a la viscosité dite aléatoire de la suspension, noté 1., obtenue par Sierou and
Brady [2002]. Dans leurs simulations, les particules sont placées aléatoirement et la vis-
cosité est mesurée avant que la suspension "ait le temps" ? de se structurer sous I'effet du
cisaillement. Gallier et al. [2014] soulignent que ce résultat témoigne d'un faible impact de
la microstructure anisotrope sur n'!, autre preuve d’une viscosité quasi-hydrodynamique
juste au moment d'une inversion de cisaillement (0! = ).

2. en réalité, il vaudrait mieux dire "soit trop déformée", car ici c’est bien la déformation y qui compte
et pas le temps ¢
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FIGURE 1.17 — Différence entre la viscosité stationnaire n; et le minimum de viscosité, soit n —
Nmin» en fonction de la viscosité de contact pour : 0.25 < ¢ < 0.5; hy/a=5.10"3;10"%;2.1072; p =
0;0.3;0.5; 1.[Peters et al., 2016]

1.4 Contraintes normales al’origine des phénomenes de mi-
gration

Parmi les multiples phénomeénes complexes que I'on observe dans les suspensions, la
migration de particules induite par cisaillement occupe une place de choix et a recu une
attention toute particuliere au cours des derniéres décennies. Si celle-ci peut étre due a
des effets inertiels [Segre and Silberberg, 1962], elle est également susceptible d’apparaitre
a faible nombre de Reynolds. Dans un premier temps, il a été montré que les particules
ont tendance a migrer depuis les régions du matériau fortement cisaillées vers celles qui le
sont moins. Par exemple, dans un écoulement de Poiseuille, les particules migrent vers le
centre du tube [Butler and Bonnecaze, 1999; Hampton et al., 1997; Koh et al., 1994; Snook
et al., 2016]. Dans un écoulement de Couette cylindrique a large entrefer, elles migrent
vers le cylindre externe [Abbott et al., 1991; Chow et al., 1994; Graham et al., 1991; Sara-
bian et al., 2019]. Cependant, la migration des régions fortement cisaillées vers celles qui
le sont moins n’est pas une généralité. Par exemple, dans une géométrie cone-plan, ou le
taux de cisaillement est constant, il a été montré que les particules migrent vers I'extérieur
[Chow et al., 1995]. Au contraire, dans un écoulement rotatif plan-plan, il n'y a pas [Chap-
man, 1990; Chow et al., 1994] ou peu [Merhi et al., 2005] de migration alors que le taux de
cisaillement croit linéairement de 0 au niveau de I’axe de rotation jusqu'a QR/h (R et h
étant respectivement le rayon des deux disques et la hauteur de I'entrefer les séparant).

Je rappelle que la contrainte totale subie par le matériau peut se décomposer comme
la somme de 2 contraintes d’origine différente Batchelor [1970] :

>=3f+37  avec = =-pI+2ne¢ (1.21)

>/ comprend la contrainte due au fluide suspendant. 2”7, nommée "contrainte par-
ticulaire", traduit la contribution des particules sous forme d’interactions hydrodyna-
miques et sous forme de contacts directs. Comme nous le verrons dans la partie 1.4.1,
Morris and Boulay [1999] suggerent que ce sont ces contraintes particulaires qui sont res-
ponsables des phénomeénes de migration et de resuspension des particules dans une sus-
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pension. Plus tard, Lhuillier [2009] précise que ce n’est pas la contrainte particulaire dans
sa globalité qui est responsable des phénomenes cités, mais bien la contrainte X¢, qui
trouve son origine dans les contacts directs entre particules.

1.4.1 Le Suspension Balance Model

Le role des contraintes normales particulaires vis-a-vis du phénomene de migration
dans le cas d'un écoulement visqueux et non-brownien ( Re < 1 et Pe > 1) est expliqué
par Nott and Brady [1994] qui relient le flux migratoire de particules a un gradient de
pression particulaire :

j1 o =VITP (1.22)

Morris and Boulay [1999] étendent ce modele pour tenir compte de |’anisotropie des
contraintes normales particulaires. A partir des équations de conservation de la masse et
du mouvement, ils établissent un modele diphasique pour une suspension monodisperse
de particules rigides, sphériques de rayon a, suspendues dans un fluide newtonien. Le

flux migratoire s’y écrit :
2

- 2a - N
jiL= W fP)V.ZP + bApE] (1.23)
S

f () estla fonction "de freinage" qui rend compte de la diminution de la vitesse de sédi-
mentation d'une particule induite par la présence des autres particules. Elle est générale-
ment prise de la forme [Richardson and Zaki, 1954] :

fp)=0-p)* avec a= 4 ou 5 (1.24)

La contrainte particulaire s’écrit, quant a elle, sous la forme :

1 0 O
3P = —noyQ(@) +2nonf (e avec  Q=nL(»Q=nh(®» |0 A} 0 (1.25)
0 0 A

Je rappelle que les indices 1, 2 et 3 renvoient respectivement aux directions de la vitesse,
du gradient de vitesse et de la vorticité. Le parametre n} décrit la contribution des par-
ticules a la viscosité relative de cisaillement tandis que la fonction 1/, correspond a une
viscosité normale adimensionnée, définie par le rapport =, / (—noY). Les paramétres A} et
)\g décrivent I'anisotropie des contraintes normales. Afin de rendre compte de I'absence
de migration en écoulement stationnaire rotatif plan-plan [Chow et al., 1994], Morris and
Boulay [1999] déterminent )\g = 0.5, dont la valeur est ensuite confirmée par d’autres tra-
vaux [Dbouk et al., 2013; Gallier et al., 2014]. En analysant les profils stationnaires de frac-
tion volumique mesurés par Chapman [1990], Phillips et al. [1992] (Couette large entrefer)
et Chow et al. [1994](cone-plan), Morris & Boulay déterminent 7\5’ = 0.8. Enfin, grace aux
mesures de ¢ en régime transitoire dans un écoulement de Couette cylindrique [Phil-
lips et al., 1992], Morris and Boulay [1999] établissent une expression pour 1/ (¢). Ils pro-
posent la loi empirique :

2
”—Kn( b/ Pm ) (1.26)

! 1-b/dm
avec K, = 0.75 et ¢, = 0.68. Plus tard, Gallier et al. [2014] ajustent cette loi avec les ré-
sultats de leurs simulations et les mesures expérimentales de Dbouk et al. [2013] pour
établir : K,, = 1.13 et ¢,, = 0.58. De leur codté, Boyer et al. [2011] établissent K;,, = 1 et
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B = 0.585.

Dans le SBM de Morris and Boulay [1999] les valeurs des parameétres d’anisotropie )\5
et )\g sont fixées ()\5 =0.8 et )\éj = 0.5) et sont supposées indépendantes de ¢. Les auteurs
remarquent toutefois eux-mémes que cette simplification n’est certainement pas valide
de maniere générale mais permet d’obtenir des résultats qualitativement corrects. Plus
tard, des résultats numériques [Gallier et al., 2014] et expérimentaux [Dbouk et al., 2013]
viennent confirmer que )\g = 0.5 et )\5 =~ 1 et montrent une faible variation de )\g et )\g
avec la fraction volumique. Lhuillier [2009] propose un modele qui suggere que seules la
contribution des contacts, soit ¢, doit étre introduite dans le SBM en lieu et place de la
contrainte particulaire =”. Les parametres usuels )}, et )\f sont ainsi remplacés par n¢, et
A{.Je tiens néanmoins a souligner que, d’'un point de vue pragmatique, la nature exacte
de la contrainte particulaire que 1'on doit considérer dans le SBM ne devrait pas impac-
ter considérablement les prédictions du SBM, et ce pour deux raisons. La premiere est
qu’il a été montré que les contraintes dues aux contacts gouvernent la rhéologie des sus-
pensions frictionnelles des que la concentration est suffisamment grande (¢ > 0.4 —0.45)
[Gallier et al., 2014]. Ainsi, le fait de considérer Z” au lieu de X¢ ne devrait pas induire
de changements significatifs dans les prédictions. La seconde est que Morris and Bou-
lay [1999] estiment la valeur de ces parametres en les ajustant pour que le modele puisse
bien représenter des observations expérimentales de migration, sans faire d’hypothéses
sur la nature exacte de ces contraintes. La nature exacte des contraintes intervenant dans
le SBM posant encore de nombreuses questions ouvertes, j'utilise dans la suite de ce ma-
nuscrit les termes A2, A3 et 1, (¢b) pour décrire le SBM, sans présager de la nature de la
contrainte a l'origine des phénomenes de migration.

1.5 Laresuspension visqueuse induite par cisaillement

Un exemple particulier de migration induite par cisaillement est la resuspension vis-
queuse ou un lit initial de particules plus denses que la matrice liquide s’étend verticale-
ment vers le haut lorsqu’un écoulement horizontal a lieu. La resuspension visqueuse a été
pour la premieére fois observée par Gadala-Maria and Acrivos [1980] et ensuite expliquée
par Leighton and Acrivos [1986] et Acrivos et al. [1993], qui ont démontré que la hau-
teur de la couche de particules resuspendue est le résultat d'une compétition entre le flux
gravitationnel vers le bas et un flux de diffusion dirigé vers le haut et induit par le cisaille-
ment. Je détaille dans cette section ce premier modele établi par Acrivos et al. [1993] dans
le cadre de la resuspension puis, a partir du Suspension Balance Model dont les équations
ont été vues dans la section 1.4.1, j’explique brievement les travaux de Zarraga et al. [2000]
pour établir une relation entre 23’)’3 ety.

1.5.1 Modele diffusif de la resuspension
1.5.1.1 Hauteur de resuspension

La resuspension visqueuse (Re <« 1) est un phénomene de migration de particules so-
lides induite par cisaillement, qui vient s'opposer a la sédimentation. Dans le cas d'un
écoulement de Couette cylindrique, c’est une migration selon la direction 3, celle de la
vorticité, qui est mise en jeu. Le cisaillement se situe dans le plan (r, 0) et la resuspension
s'effectue perpendiculairement a ce plan (direction z). Ce phénomeéne, observé pour la
premiere fois par Gadala-Maria [1979], est interprété par un processus de diffusion induit
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par le cisaillement par Acrivos et al. [1993] qui tentent de prédire la hauteur stationnaire
de la couche resuspendue de sédiments. Une couche de particules sédimentées de hau-
teur initiale hg est cisaillée dans un rhéometre de Couette a faible entrefer pour différents
taux de cisaillement et ce, pour différentes suspensions. Pour chaque expérience, la hau-
teur de la couche resuspendue, h, est mesurée puis comparée aux prédictions d'un mo-
dele diffusif (voir figures 1.18 & 1.19) [Acrivos et al., 1993; Leighton and Acrivos, 1986]. Ce
modele théorique part du principe que le flux de particules "vers le bas" di a la gravité
et le flux "vers le haut" di au cisaillement s’équilibrent lorsque I’écoulement est station-
naire. Ces flux s’écrivent respectivement :

N _ 20F(@) a’ghp

N

do
= & N, =-D,— (1.27)
9 n No dz

ol Ap correspond a la différence de masse volumique entre les particules et le fluide sus-
pendant, a est le rayon des particules et D, est un coefficient de diffusion qui dépend
du taux de cisaillement, de la taille des particules et de la fraction volumique locale :
D, = D,(¢p)ya? avec D, ~ 3¢*(1 +0.5e®3%) [Chapman and Leighton, 1991]. f(¢) est la
fonction "de freinage" déja introduite précédemment (eq. 1.24).

A l'équilibre, les deux flux N et N, se compensent et on peut prédire la hauteur sta-
tionnaire h relativement a sa hauteur initiale s1g Acrivos et al. [1993] :

M:A O D(¢p) 1 1 9 noy

L - d A: —
ol T e g0 tP e 2 ghphy

o est la fraction volumique maximale en particules solides dans la couche de sédiment
lorsque celle-ci a une hauteur k. $(0) correspond a la fraction volumique au fond de la
suspension, en z = 0. Le parameétre de Shields, A, représente le rapport entre les forces
visqueuses et la force de gravité exercée par la colonne de particules en z = 0. La hau-
teur stationnaire de la resuspension est entierement déterminée par A, si on excepte les
parametres 15(¢) et f(¢) intrinsequement liés a la suspension. Notons qu'’il est assez re-
marquable que ce soit bien la hauteur de sédiment hy qui intervienne dans le parametre
caractéristique (le nombre de Shields) tandis que la hauteur stationnaire de resuspension
h apparait pour étre completement indépendante de la taille des particules de la suspen-
sion. En estimant différents cas asymptotiques de I’équation 1.28, Acrivos et al. [1993]
proposent une relation d’ajustement pour décrire la variation de la hauteur de la couche
resuspendue, qui s’écrit :

( (1.28)

hﬁ — [1+(CA1/3)m]1/m (1.29)
0

avec m = 0.93. La constante C est déterminée en étudiant le cas asymptotique lorsque
A — o0; ce qui induit, en utilisant la conservation du nombre de particules, que C =
0.25(6c|)m)2/3. En estimant ¢ = 0.58, Acrivos et al. [1993] estiment C = 0.574.

La figure 1.19 illustre le tracé de cet ajustement (équation 1.29) qui prédit la hau-
teur stationnaire de la couche resuspendue et la compare aux mesures expérimentales
d’Acrivos et al. [1993]. D’un point de vue pratique, en plus de la concordance des pré-
dictions avec les résultats expérimentaux, ce graphe a été treés utile 2 mon travail car
il m’'a permis de dimensionner mon montage expérimental. En particulier, on observe
h/hy = 1.6 pour A = 1, ce qui m'a permis d’estimer la quantité maximale de particules
que je pouvais introduire dans le gap pour que le champ de la caméra me permette de
visualiser les particules sur toute la hauteur au cours des différentes expériences de re-
suspension.
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FIGURE 1.18 — Schéma de la resuspension de  effectuées sur 4 suspensions : billes de verres
Acrivos et al. [1993] : Ecoulement de Couette (2a = 139um) + huile minérale (o = 0.143Pa.s
cylindrique, rhéometre fait avec du plexiglass, & Ap = 1.57g/cm?); billes de verres 139um +

R;i = 7.575¢cm & R, = 8.1214cm (gap = huile silicone (0.471Pa.s & 1.47g/cm3); billes
0.639¢m). Une couche de mercure empéchela  de verres 68pum + huile silicone; billes PMMA
migration de particules sous le rotor. 387um + huile silicone Ap = 0.21g/cm?® Acri-

vos et al. [1993].

1.5.1.2 Taille des particules et temps caractéristique de resuspension

Dans le cadre de cette theése, seul I'état stationnaire de resuspension a été étudié.
Néanmoins, je tiens a préciser que suivant le modeéle de diffusion d’Acrivos et al. [1993],
le temps nécessaire pour atteindre une hauteur de resuspension est inversement propor-
tionnel au carré du rayon des particules solides :

(Ah)z A2/3hg
X X

At
D Ya?

(1.30)

Pour mon systeme, avec un rayon moyen de particules solides de I'ordre de la centaine
de microns, une hauteur initiale de sédiment s, de I'ordre de 20 mm, un y de l'ordre de
20 s~! pour un nombre de Shields de 1, le temps nécessaire pour atteindre I’état station-
naire est de 'ordre de 10° s. La déformation nécessaire pour atteindre 1'état stationnaire
est ainsi estimée a 10%. Comme nous le verrons, c’est donc au dela de cette déformation
que j'ai effectué les mesures de profils de concentration afin qu’ils soient véritablement
représentatifs de I’état stationnaire.

1.5.2 Resuspension:Mesure de la contrainte suivant la vorticité en écou-
lement de Couette

Dans un écoulement de Couette cylindrique a 1’équilibre (hauteur stationnaire at-
teinte), Zarraga et al. [2000] proposent que la resuspension soit induite par la contrainte
normale particulaire dans la direction de la vorticité. L'équation 1.23 du "Suspension Ba-
lance model" de Morris & Boulay se réduit alors a [Zarraga et al., 2000] :

p
0z,

=2 = 8pgd (1.31)
V4
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En posant la proportionnalité entre la troisieme contrainte normale particulaire et la contrainte
de cisaillement, ng = —qs(d)Z12, la variation de la fraction volumique locale s’écrit :

_M a(quls)

b(2) = Aog 0z (1.32)
que I'on peut réécrire et intégrer sous deux formes :
th)dz = —M(Q3T]S)|(b(0) avec O(h) =0 (1.33)
0 Apg
“ 0 gz *® 9Ahy dg3n;s
h:f —dc[):[ do (1.34)
0o 0 o 20 3¢

avec A le nombre de Shields [Acrivos et al., 1993] (équation 1.28). La conservation du vo-
lume s’écrit : foh ddz = dohy. En couplant cette équation de conservation avec I'équation
1.33, on détermine la condition :

9
(g3ns)lpo = % (1.35)

A partir de I'équation 1.34 et a I'aide de I'’équation 1.35, on détermine la fraction volu-

mique ¢(0) : "
0Po

O = dhrdinA (159

En couplant les équations 1.35 et 1.36, on remarque que la connaissance de la fraction

volumique dans le sédiment et de la hauteur totale de particules resuspendues suffisent

a déterminer 253. Zarraga et al. [2000] révisent alors les résultats d’Acrivos et al. [1993]

pour déduire la troisieme contrainte normale particulaire, 253 a partir de la hauteur de

resuspension. Ils établissent : i/ hy = 1+0.66A!/3, et en déduisent finalement I'expression

: p.
suivante pour 2, :

p ¢’

ol ¢, = 0.62. Enfin, je rappelle que le Suspension Balance Model de Morris and Boulay
[1999] dont j’ai parlé précédemment (section 1.4.1) établit que :

X O/dm |\
—=1 = A3ng,(P) avec A3 =05 et n( ):Kn(—) (1.38)
noy| SMmP) o avee s L .

(i) pour Morris and Boulay [1999] : K, =0.75 ; ¢, =0.68
(ii) pour Boyeretal. [2011]:K,=1 ; ¢, =0.585
(iii) pour Dbouk et al. [2013] & Gallier et al. [2014] : K,; =1.13 ; ¢, =0.58

La détermination du rapport as(¢p) = 23’33/ noY et celle du rapport g3(Pp) = 253/ 212 consti-
tuent I'objet d’étude principal de mes travaux que je rapporte au chapitre 4 de ce ma-
nuscrit. On pourra notamment noter que a3 = g3 x ;. De méme, la détermination de
G2 (d) = 252 /Z12 constituera I'objet d’étude principal du chapitre 3. Par ailleurs, en accord
avec le Suspension Balance Model, on notera g = 1,/n;. Ainsi, nous pourrons définir :
gs = A3 x g et g» = A\p x q. Nous verrons plus tard que nous faisons I'approximation que
A2 = 1 et que nous étudierons alors directement g = ¢, au cours du chapitre 3. Par ailleurs,
nous verrons que, puisque les suspensions que j'étudie ont un comportement rhéofluidi-
fiant, il sera plus logique pour nous d’établir des lois en fonction du rapport /¢, en lieu
et place de la fraction volumique ¢.
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1.6 Brefs rappels de rhéométrie

Afin de cloturer ce premier chapitre, je propose ici de décrire les deux géométries
d’écoulement que j’ai utilisées au cours de mes travaux. Concernant la géométrie de Couette
cylindrique, je rappelle simplement I'’expression du tenseur du taux de déformation qui
me servira a calculer le taux de cisaillement dans les expériences de cisaillement visant a
étudier le phénomeéne de migration des particules dans ce type d’écoulement (chapitres 3
et 4). Dans un second temps, je traite de la géométrie plan-plan que j’utilise pour étudier
la rhéologie de différents types de suspensions et qui est 'objet d’étude du chapitre 2.

1.6.1 FEcoulement de Couette cylindrique

Dans I’écoulement de Couette cylindrique considéré, la suspension s’écoule suivant
0, le gradient de cisaillement est suivant r et la vorticité est suivant z. Ainsi, la direction
suivant 0 correspond a la direction 1,r a la direction 2, et z a la direction 3.

Le tenseur de taux de déformation est symétrique et ses composantes sont indépen-
dantes de 0 par symétrie. Ainsi, il s’exprime sous la forme :

dvy 1(3v ve) 1(3vr , dvg
or 2\ or r 2\ 0z or

€=|¢ Ur 1(0vg 1.39
€or r 2( Gz) ( )
. . ov
€zr €20 32

L'équation 1.39 est la forme générale du tenseur de vitesse de déformation et nous I'utili-
serons pour vérifier que dans les expériences de resuspension (chapitre 4), I'écoulement
est quasi 1D. Dans ce cas, le tenseur de vitesse de déformation se réduit a

1/0vg v

V=ép= _(5_7) (1.40)

Dans le cas d'un écoulement 1D, pour un matériau homogene verticalement, la seule
composante non nulle de la contrainte de cisaillement est 1,9 qui s’écrit en utilisantI’équa-

tion d’équilibre des moments :
M

2nr2L
ou L est la hauteur de la suspension dans la cellule de Couette et M est le couple appli-
qué au rotor. Bien évidemment, cette relation n’est plus valable lorsque la suspension est
inhomogene verticalement (comme c’est la cas lors des expériences de resuspension) et
nous montrerons au cours du chapitre 4 comment nous avons alors contourné cette dif-
ficulté et déterminé >, (r, z) dans ce cas-la.

212 (1.41)

1.6.2 Ecoulement Plan-Plan

Dans un écoulement rotatif plan-plan, la viscosité apparente est généralement déter-
minée telle que :

212 =0 & T o (1.42)
=— avec =— =— .
Napp TR/2 YR A 12573
M est le couple, Q est la vitesse angulaire et Yg est le taux de cisaillement en r = R. On peut
ainsi réécrire :
2h M
Nerr = Q) Re (1.43)
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Dans le cadre de mon étude avec cette géométrie (rapporté au chapitre 2), j’ai mené
des expériences d’'inversion de sens de cisaillement o1 d’éventuels problémes d’inertie
doivent étre pris en compte pour s’assurer de mesurer correctement la viscosité au mo-
ment de I'inversion. Le moment d’inertie du rhéometre (moteur + rotor), I, est donné égal
4 1.27.10"°kg.m?. En prenant en compte la correction d’inertie, la viscosité apparente

s’écrit alors :
2h

erp = Qe

1dQ
dat

L'argument fort pour étudier la rhéologie de suspensions en écoulement torsionnel
plan-plan concerne I'absence ou en tout cas la tres faible migration induite par le ci-
saillement dans cette géométrie. En effet, s’il est désormais bien connu que les parti-
cules migrent vers certaines régions préférentielles du matériau dans les autres géomé-
tries d’écoulement, Leighton and Acrivos [1987a], Leighton and Acrivos [1987b] et Krish-
nan et al. [1996] mettent en évidence un flux migratoire de particules solides qui est extré-
mement faible, quasi-nul, dans le cas de la géométrie torsionnel plan-plan. Ainsi, 'étude
des lois constitutives dans cette géométrie est favorisée puisque la suspension reste ho-
mogene dans le gap. Cependant elle présente I'inconvénient que le taux de cisaillement
n’est pas homogene et croitde 0 en r =0 a QR/h en r = R (Q est la vitesse angulaire, R le
rayon des disques et h la hauteur séparant les deux disques). Ainsi, puisque les suspen-
sions que nous avons étudiées sont non-newtoniennes, il faudra appliquer une correction
pour tenir compte de I'hétérogénéité du taux de cisaillement lorsque nous voudrons me-
surer la viscosité. 1l s’agit 1a de la correction de Mooney-Rabinovitch qui est définie telle
que:

(1.44)

1 d In(mgpp)

T3 dInGw) (145

N="Napp |1
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Chapitre 2

Loi Universelle pour les suspensions non
browniennes frictionnelles

« Lexpérience ne se trompe
jamais, ce sont nos jugements qui
se trompent. »

Léonard de Vinci

Sommaire
21 Introduction . . . . v v v v v ittt it e et 31
2.2 Description universelle de la rhéologie de suspensions différentes . . . . 36
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2.1 Introduction

Dans le cadre d'un projet avec le groupe SAFRAN sur la rhéologie des propergols qui
sont les carburants des fusées Ariane, j’ai eu 'occasion d’étudier des suspensions plus
complexes que de simples suspensions de sphéres. En effet, les propergols sont consti-
tués de particules de perchlorate d’ammonium et de particules d’aluminium dispersées
dans un polymere réticulable. Avant réticulation, les propergols sont donc des suspen-
sions tres concentrées (la fraction volumique de particules est de I'ordre de 75%) assez
complexes puisque la forme des particules s’éloigne de celle de simples spheres. De sur-
croit, la suspension est trés largement polydisperse puisque les particules de perchlorate
ont des diameétres typiquement compris entre 5 et 400 um tandis que la distribution de
taille des particules d’aluminium s’étend de 1 a 50 um. Ces caractéristiques (fraction vo-
lumique élevée, forme des particules complexe et polydispersité) conferent aux proper-
gols des comportements rhéologiques encore largement incompris. Ils manifestent en
particulier une rhéofluidification beaucoup plus prononcée que celle qui est attendue
pour des suspensions de sphéres et, a contrainte de cisaillement donnée, leur viscosité
est tres supérieure a celle d'une suspension de particules sphériques. Ce projet nous a
donné l'idée d’explorer I'influence de la forme des particules sur la rhéologie d'une sus-
pension. C’est ce que je décris dans ce chapitre ol1 le comportement d'une suspension de
particules de polystyrene, sphériques et monodisperses est comparé au comportement
de deux suspensions dont les particules ont une forme plus complexe : des particules de
sucre cristallisé tres facettées et des particules de polyamide ayant une forme intermé-
diaire entre les spheres et les particules facettées de sucre. Toutes ces particules sont dis-
persées dans une huile silicone newtonienne. Je rappelle dans cette longue introduction
le contexte de I'étude et présente les principaux résultats obtenus. Ceux-ci sont décrits
plus en détail dans la seconde partie du chapitre qui est constituée d'un article publié
dans Physical Review of Fluids.

e "

FIGURE 2.1 — Photo des différentes sortes de particules : TS80 (a), sucre (b) et polyamide (c)

La figure 2.1 montre la morphologie des trois sortes de particules et la figure 2.2 montre
que les particules de sucre comme celles de polyamide ont un rapport d’aspect voisin de
1. Les particules de sucre ont une taille qui est du méme ordre de grandeur que celle
des particules sphériques de polystyréne qui sont monodisperses et ont un diametre de
80 um. Les particules de polyamide sont beaucoup plus petites (environ 5 fois plus petites
que les particules de polystyreéne).

Pour chacun des systemes, nous procédons a des expériences d’inversion de cisaille-
ment qui nous permettent d'une part de caractériser la viscosité stationnaire, ng des dif-
férentes suspensions et d’autre part d’isoler les contributions respectives des forces de
contact, nc, et des forces hydrodynamiques, r]H, a la viscosité totale (cf. section 1.3.4).
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FIGURE 2.2 — Rapport d’aspect (a) et rayon équivalent des particules (b) pour les particules de
sucre (premiére ligne) et les particules de polyamide (seconde ligne). Le rayon équivalent est défini
comme le rayon qu’aurait une sphére de méme volume que la particule non sphérique.

Les expériences d’inversion de cisaillement sont réalisées pour différentes fractions volu-
miques et différentes contraintes. Ainsi, pour chacune des trois suspensions nous obte-
nons la loi ng (¢, T) qui montre que, a T et ¢ fixés, la viscosité des suspensions de parti-
cules de sucre et de particules de polyamide est treés supérieure a celle de la suspension
de particules sphériques (voir figure 2.3). On observe également sur cette figure que, pour
chacune des suspensions, la viscosité augmente quand la fraction volumique augmente
et diminue quand la contrainte de cisaillement augmente. La rhéofluidification est beau-
coup plus marquée pour les suspensions de particules de sucre ou de polyamide que pour
la suspension de spheres.

Nous montrons dans ce chapitre qu'on peut rendre compte de la rhéofluidification en
introduisant une fraction volumique de blocage qui dépend de la contrainte de cisaille-
ment : ¢, (1) et que le comportement des différentes suspensions est assez bien repré-
senté par une loi de Maron-Pierce [Maron and Pierce, 1956] modifiée :

oo (1)

(-5k)

oo (T) est un parametre d’ajustement dont la valeur est voisine de 1 et varie peu avec T
(voir figure 2.4.a). Ainsi, c’est véritablement la variation de ¢,, avec 1 (voir figure 2.4.b)
qui représente 1'essentiel de la rhéofluidification qui est observée et c’est sa valeur qui
donne la mesure de la viscosité. Nous pouvons alors discuter du comportement des trois

ns = 2.1)
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FIGURE 2.3 — Viscosité relative en fonction de la contrainte de cisaillement pour les trois types de
suspensions : TS80 (a), sucre (b) et PA6 (c). Concentration : 0.3 (bleu), 0.35 (orange), 0.37 (vert), 0.4
(rouge), 0.43 (violet), 0.45 (marron), 0.47 (rose), 0.49 (gris), 0.51 (jaune).

suspensions en commentant les valeurs de ¢, et leur variation avec T :

(i) plus la valeur de ¢, sera grande, moins la suspension sera visqueuse (pour une
fraction volumique donnée)

(ii) plus ¢, sera variable avec T, plus la rhéofluidification sera prononcée.

La figure 2.4.b montre ainsi que les suspensions de particules de sucre et de polyamide
sont beaucoup plus visqueuses (a ¢ et T donnés) que les suspensions de particules sphé-
riques et qu’elles sont beaucoup plus rhéofluidifiantes.

10- 0—+—H—+—H”’H 007 e

_ _0.551
S =
0.81
/ 0.50 vy
0.6 (a) 0.45 (b)
10! 102 10! 102
7 [Pal 7 [Pal

FIGURE 2.4 — Variation du parametre oy et de la fraction volumique de blocage ¢, avec la
contrainte de cisaillement 1T pour la suspension de sphéres (bleue), de sucre (orange) et polyamide
(vert).

On peut tracer ng en fonction de ¢/, pour les trois suspensions étudiées. On ob-
serve alors que, malgré les valeurs tres différentes de la viscosité (voir figure 2.3) pour les
trois suspensions (a ¢ et T donnés), les points se regroupent assez grossierement, méme
si on peut encore distinguer les courbes se rapportant a chacune des trois suspensions
(figure 2.5). Remarquons enfin que, de facon assez étonnante, dans cette représentation
-a P/ Py, fixé- la viscosité de la suspension de spheres est un peu plus grande que celle des
suspensions de particules irréguliéres.
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FIGURE 2.5 - Viscosité relative n; en fonction du rapport ¢/by,. Bleu : TS80. Orange : Sucre. Vert :
PAG6.

Venons en maintenant aux expériences d’inversion du cisaillement. Nous avons vu
au chapitre précédent que, dans un écoulement de cisaillement simple, une suspension
se structurait avec des paires de particules au contact majoritairement orientées suivant
I'axe de compression de I’écoulement. Ainsi, quand le sens de I'écoulement est inversé,
I'axe de compression et 'axe de dilatation s’inversent conduisant a la destruction de la
microstructure qui doit se reconstruire suivant les nouveaux axes principaux de I'écou-
lement. La destruction de la microstructure et la disparition associée des contacts entre
particules conduit a une baisse de la viscosité. C’est ce que montrent les transitoires de
viscosité représentés sur la figure 2.6. Linterprétation des transitoires de viscosité apres
inversion du sens de I’écoulement par la destruction et la reconstruction de la microstruc-
ture permet de se rendre compte que la viscosité minimum correspond grossiérement a
la contribution hydrodynamique (les particules sont peu au contact entre elles) et, par
conséquent, que la différence entre la viscosité stationnaire et le minimum de viscosité
donne une évaluation de la contribution des forces de contact a la viscosité.

Pour des suspensions de particules sphériques, Lin et al. [2015] et Peters et al. [2016]
montrent plus rigoureusement et quantitativement que la différence entre la viscosité sta-
tionnaire et le minimum de viscosité est égale a 85% de la viscosité de contact. Rien ne
nous autorise a étendre cette corrélation aux suspensions de particules non-sphériques.
Cependant, si on trace la viscosité au minimum en fonction de la fraction volumique de
particules, on se rend compte que la viscosité au minimum mesurée pour les suspen-
sions de spheéres et pour les suspensions de particules facettées sont, sinon identiques, du
méme ordre de grandeur (voir figure 2.7). Cette observation nous permet d’avancer que
I'essentiel des différences entre les comportements rhéologiques (valeur de la viscosité,
rhéofluidification plus ou moins marquée) observées pour les suspensions de spheres et
les suspensions de particules plus irrégulieres provient des contacts qui sont certaine-
ment tres différents dans les deux systémes. On peut alors se demander si on peut repré-
senter ces différences dans la contribution des forces de contact a la viscosité par la valeur
de ¢, (7). La figure 2.8 montre en effet que la contribution des forces de contacts a la vis-
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FIGURE 2.6 — Viscosité apparente 1, normalisée par no en fonction de la déformation y. Haut :
TS80. Milieu : Sucre. Bas : PA6.

cosité totale, est du méme ordre de grandeur, a ¢/, fixé, pour la suspension de spheres
et la suspension de particules de sucre. Cependant, comme c’était déja le cas pour la vis-
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cosité stationnaire, le collapse des points sur une courbe unique est loin d’étre parfait.
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FIGURE 2.7 — Minimum de viscosité lors d’'une inversion de cisaillement en fonction de la
contrainte de cisaillement pour les trois types de suspensions : TS80 (a), sucre (b) et PA6 (c).
Concentration : 0.3 (bleu), 0.35 (orange), 0.37 (vert), 0.4 (rouge), 0.43 (violet), 0.45 (marron), 0.47
(rose), 0.49 (gris), 0.51 (jaune).
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FIGURE 2.8 — Différence entre la viscosité stationnaire et le minimum de viscosité en fonction du
rapport ¢/¢,,. Bleu : TS80. Orange : Sucre. Vert : PA6.

Dans l'article qui constitue le coeur de ce chapitre, nous montrons qu'une courbe
unique est obtenue quand on trace la variation de la différence de viscosité, ns — Nmin,
normalisée par ng, en fonction de ¢/,,. Ainsi la grandeur qui semble étre universelle (au
moins pour des particules rigides, non-colloidales, non-browniennes et peu élancées) est
la part relative de la contribution des contacts a la viscosité quand elle est évaluée a ¢/ P,
fixé.

2.2 Description universelle de la rhéologie de suspensions
différentes
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Universal scaling law in frictional non-Brownian suspensions
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We compare the rheology of two kinds of non-Brownian suspensions. One is made of
spherical monodisperse polystyrene particles (80 um in diameter), and the other is made
of faceted sugar particles (average size, 100 um), both suspended in a Newtonian silicon
oil. We perform shear reversal experiments on both suspensions for several particle volume
fractions, ¢, and several shear stresses, t. The two suspensions behave in a quite different
fashion. For the faceted particle suspensions (FPSs), a large shear thinning is observed,
while it is much more moderate for the spherical polystyrene particle suspensions (SPSs).
Another striking difference lies in the value of the jamming packing fraction, ¢,,, which
is much lower for FPSs than for SPSs. Despite these differences, we will show that
shear reversal experiments make it possible to obtain a universal scaling that holds for
both FPSs and SPSs. In this scaling, the difference between the steady viscosity and
the viscosity at the minimum that follows the shear reversal, normalized by the steady
viscosity, is shown to depend only on the ratio ¢/¢,,(t). The collapse of all the data
suggests that concentrated non-Brownian suspensions behave in a universal way regardless
of the mechanisms responsible for flow hindering (rotation frustration or sliding friction).

DOI: 10.1103/PhysRevFluids.3.114303

I. INTRODUCTION

Non-Brownian suspensions are widespread in many industrial fields, e.g., paints, fresh concrete
or food engineering, and natural flows, e.g., mud or lava flows or submarine avalanches, to mention
but a few. In the past several years, active research has been carried out on the rheology of
concentrated non-Brownian suspensions and has revealed the central role played by direct solid
contact on the flow properties of suspensions. Boyer et al. [1] succeeded in applying a granular
paradigm to describe the rheological behavior of non-Brownian and noncolloidal spheres suspended
in a Newtonian fluid, showing the key role played by contact interactions between particles. The
proliferation of frictional contacts is also known to be causing the discontinuous shear-thickening
transition that is observed in very concentrated suspensions when the applied shear stress is
high enough to overcome repulsive interactions between particles and to push them into contact
[2—4]. These numerical and theoretical findings have been supported by macroscopic rheological
measurements [5,6] as well as by atomic force microscopy measurements that directly relate the
normal stress needed to enter the frictional regime at the nanoscale to the shear stress at which shear
thickening occurs [7]. More generally, Guy et al. [8] proposed a constraint-based phenomenological
model that, in addition to friction, enables accounting for more complex interactions between
particles such as adhesion or rolling resistance. The authors show that all types of flow curves can
be described by this model where constraints that are formed or released by stress are introduced.
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FIG. 1. (a) Sugar particles. (b) Polystyrene particles. Scale bar = 200 pm.

Coming back to basic frictional suspensions, the influence of solid friction between spherical
particles on the rheology of non-Brownian suspensions has been extensively studied in the
numerical work of Gallier et al. [9] where it is shown that microscopic friction between particles
is a key parameter that governs the rheology of concentrated non-Brownian suspensions. To give
an idea of the role played by solid friction between particles, the viscosity of a 45% suspension
doubles when the friction coefficient, u, is increased from O to 1. When the viscosity is split into
hydrodynamic viscosity (ratio of the hydrodynamic stress to the shear rate) and contact viscosity
(ratio of the contact stress to the shear rate), it is observed that the hydrodynamic viscosity hardly
depends on the value of the friction coefficient while contact viscosity is highly sensitive to it
[9]. As a consequence, when p is varied from O to 0.5, at ¢ = 0.45, the ratio of contact stress
to hydrodynamic stress varies from 0.5 to 2. This great influence of the frictional properties of
particles may be responsible for the scatter that is observed in experimental data that are found
in literature when the variation of the viscosity with particle volume fraction is represented for
suspensions made of different kinds of particles [10]. Some numerical studies [3,11,12] show that
friction essentially changes the jamming fraction. Shear reversal experiments [13—15], numerical
simulations [11,15,16], and theoretical modeling [17,18] have also been used to explore rheology of
non-Brownian suspensions. As the shear is reversed, viscosity undergoes a steplike decrease, passes
through a minimum, and increases again to reach the steady value it had before shear reversal. For
suspensions of spherical particles, it has been shown that the difference between the steady viscosity,
ns, and the minimum viscosity, 1,,;,, that follows the shear reversal is equal to 85% of the contact
viscosity [11], which opens a way to estimate the value of contact viscosity upon performing shear
reversal experiments.

In this article, we compare the rheology of two kinds of suspensions. One is made of spherical
monodisperse polystyrene particles (SPSs) and the other is made of faceted sugar particles (FPSs),
both suspended in a Newtonian silicon oil. In Sec. II we present the experimental systems and the
experimental procedure. In Sec. III we present the main results and show that although these two
suspensions exhibit quite different flow properties, their rheological behavior can be unified when
the difference between the steady and the minimum viscosity normalized by the total shear viscosity
is plotted against the ratio of the particle volume fraction to the jamming volume fraction.

II. EXPERIMENTS

A. Suspensions

The faceted particles are commercial crystal sugar particles [Fig. 1(a)]. Their density is measured
to be 1.41 g/cm?. The particles are sieved between 80 and 100 «m in order to reduce the initially
large size distribution. Their mean aspect ratio, < r >~ 1.5, has been evaluated by quantitative
image analysis (see the Appendix). The spherical particles [Fig. 1(b)] are nominally monodisperse
polystyrene particles (Microbeads TS 80), 80 .m in diameter and with a density of 1.05 g/cm?.
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The polystyrene particles are rinsed several times with distilled water, vacuum filtered, and finally
carefully dried in an oven at 60°C. Sugar and polystyrene particles are both dispersed in a
Newtonian silicon oil (Rhodorsil 47 V1000) with density p = 0.97 g/cm? and viscosity of 0.98
Pa-sat T = 23 °C. Particles are introduced in the silicon oil, and the suspension is carefully mixed.
Then, air bubbles are removed by exposing the suspension to a vacuum. At last, the suspension
is gently stirred in order to resuspend the particles that would have settled during the degassing
procedure.

B. Rheometry experiments

Rheometric experiments were carried out in a controlled-stress rheometer Mars II (Thermofisher)
with smooth rotating parallel plates (radius R = 30 mm, gap height # = 2 mm). Parallel rotating
disk geometry is chosen because there is no or weak shear-induced particle migration in such a
torsional flow [19,20]. The drawback is that shear rate is not constant in the gap but increases from
0 at the center to yg = 2R/ h at the rim, €2 being the angular velocity of the rotating plate. To take
into account this shear rate variation in the determination of the viscosity, 7, that is a function of
shear rate, we use the well-known Mooney-Rabinovitch correction:

Nsusp = 77app|:1 + i %], (1)
where 1, is the apparent viscosity measured by the rheometer:
2 T
Napp = WY_R’ (2)

with I being the applied torque.

The plate surfaces are smooth and we have checked that there was no wall slip by changing the
gap between the disks. The value of the measured viscosity is found not to depend on the gap height,
which indicates that there is not any detectable wall slip [21]. Shear reversal tests were performed
for various shear stress values, 7, between 10 and 100 Pa for FPSs and 5 and 100 Pa for SPSs (see
the Supplemental Material for details on the protocol [22]). The particle packing fractions, ¢, are in
the range 0.3-0.47 for FPSs and 0.3-0.51 for SPSs. Within these conditions, the Reynolds number

is small enough for inertial effects to be negligible, Re = %ﬁ‘z < 0.1, and the Péclet number high

enough to neglect Brownian effects, Pe = f’k”B;T“} > 10°.

III. RESULTS AND DISCUSSION

Figure 2 gives an example of the transient response of both suspensions for ¢ = 0.43 where
the reduced viscosity (suspension viscosity, 7,s,, normalized by the suspending liquid viscosity,
no) corrected with the Mooney-Rabinovitch method [Eq. (1)] is plotted against the accumulated
strain from the shear reversal at the rim, y. As already observed, shear reversal is accompanied
by a steplike decrease of the viscosity. Then the viscosity continues to decrease, passes through
a minimum, 7,,,, and increases again to reach the value it had before shear reversal, ns. This
is the behavior observed in all shear reversal experiments [13,14] and in simulations [11,16].
Ness et al. (2016) and Peters et al. (2016) showed that the transient response is the result of two
contributions: the contact viscosity which vanishes almost instantaneously after the shear reversal
and the hydrodynamic viscosity which almost instantaneously increases at shear reversal and then
decreases much more slowly. Inspection of Fig. 2 shows that the steady (reduced) viscosity is much
higher for FPSs than for SPSs, while the viscosity values of the two suspensions are not that different
at the minimum. The observation that the steady viscosity is higher for FPSs than for SPSs has
already been reported by several authors [23-25]—even though, in these papers, the particle aspect
ratio is often much higher than 1—but shear reversal experiments give more information on the
mechanisms through which particle shape affects suspension rheology. For SPSs, it has been shown
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FIG. 2. Transient response of the viscosity under shear reversal. The reduced viscosity is plotted against
the accumulated strain after shear reversal. Orange squares: Sugar particle suspension (FPS). Blue disks:
polystyrene particle suspension (SPS). ¢ = 0.43 and T = 28 Pa.

that this kind of rheometric test provides a way to split the viscosity into hydrodynamic and contact
contributions. This idea was first proposed by Lin ef al. [15], and later Peters et al. [11] established
a correlation according to which the difference between the steady viscosity and the viscosity at the
minimum is equal to 85% of the contact viscosity. Then inspection of Fig. 2 [see also Figs. 3(c)
and 3(d)] suggests that the hydrodynamic contribution to the viscosity is roughly the same for both

; (@) 3 (b)
tlm?m --\-\'\IM.
0 e

U e e
T [Pa] T [Pal

FIG. 3. The reduced viscosity curves as a function of shear stress for both FPSs (squares) and SPSs (disks).
Blue: ¢ = 0.3. Orange: ¢ = 0.35. Green: ¢ = 0.40. Red: ¢ = 0.43. Purple: ¢ = 0.45. Brown: ¢ = 0.47. Pink:
¢ = 0.49. Gray: ¢ = 0.51. Steady viscosity of the SPSs (a) and FPSs (b). Viscosity at minimum of the SPSs (c)
and FPSs (d). The sugar particle suspension exhibits a highly shear-thinning behavior, while the shear-thinning
behavior demonstrated by the spherical particle suspension is much weaker. The viscosity at the minimum only
slightly decreases with increasing shear stress for both FPSs and SPSs.
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suspensions irrespective of the particle shape, faceted or spherical. Contrarily, the FPSs display a
steady viscosity that is much higher than that of the SPSs, which suggests that the contact viscosity
is greater for faceted particles than for spherical ones.

The experiment is repeated for several shear stresses and particle volume fractions. Figure 3
displays the variation of the steady viscosity, ng, and of the viscosity at the minimum, 7,,,,
with shear stress for the SPSs [Figs. 3(a) and 3(c), respectively] and for the FPSs [Figs. 3(b)
and 3(d), respectively]. The minimum viscosity is almost constant with shear stress, while the
steady viscosity decreases with increasing shear rate. Furthermore, the shear-thinning behavior of
the steady viscosity is much more pronounced for the FPSs than for the SPSs. Shear thinning is
common in frictional non-Brownian suspensions (see, for instance, Refs. [14,26-29]) though its
physical origin is still debated. Weak adhesive forces between particles may cause shear thinning
since they would lead to particle aggregation. In this scenario, suspensions are expected to exhibit
a yield stress that may be understood as the minimum stress needed to break the aggregates and
that makes the apparent viscosity decrease with the increase of shear stress. This explanation
would be consistent with the observation that shear thinning is more pronounced in FPSs than
in SPSs. In the former, the faceted shape of the particles favors Van der Waals interactions since
it offers a much larger contacting surface between particles. The drawback of this explanation is
that particle flocculation, if any, should also affect the viscosity at the minimum which thus would
be stress-dependent. By contrast, the viscosity at the minimum is observed to hardly vary with
shear stress. Furthermore, it can be seen by comparing Figs. 3(b) and 3(d) that, for the largest
concentrations and the smallest stresses, it was possible to measure the viscosity at the minimum
while the suspension is jammed (n —> 00) at steady state. However, even though, in this case,
adhesive forces may not modify the mesoscopic structure of the suspensions, they may change the
contact interactions between particles. It is thus possible that the adhesive forces exerted between
the faceted particles participate in the marked shear thinning which is observed in FPSs since, as
described in the introduction, the rheology of concentrated suspensions is very sensitive to contact
forces. For SPSs, another mechanism has recently been proposed based on stress-induced variable
friction between particles [30-32]. Chatté er al. [30] studied the second shear-thinning regime
that occurs after the shear-thickening transition in a concentrated suspension of PVC particles
dispersed in a plasticizer. In this frictional regime, the authors show using atomic force microscopy
measurements that the friction coefficient decreases as the normal load increases, and they relate
this decrease of the microscopic friction to the shear-thinning behavior. As for FPSs, however, the
fine mechanisms leading to the marked shear-thinning behavior exhibited remain to be discovered
and are expected to be more complicated than in the case of SPSs.

More generally, suspensions with rate-dependent viscosity are frequently encountered in either
a Brownian [33-35] or non-Brownian regime [5,27,36]. It has been shown that rheology was
well captured by introducing a stress-dependent jamming volume fraction. Without making any
assumption about the underlying microscopic mechanisms, we follow this approach and define ¢,
for each fixed shear stress value. For this purpose, the variation of the reduced viscosity with packing
fraction is fitted to a modified Maron-Pierce law, for each value of the shear stress:

ap(T)
27
[1-5%]

where ¢,,(7) is the jamming packing fraction at a given t. We recall that, in the original Maron-
Pierce equation, g = 1. Here « is a second fitting parameter which is needed to obtain an accurate
fit of the experimental data, especially for the FPSs. Its physical meaning, if any, is not clear, and
a should be seen only as a fitting parameter whose introduction makes sense only for concentrated
suspensions since for ¢ — 0, ng obviously tends toward 1. For very dilute suspensions, it has been

shown experimentally and theoretically that the intrinsic viscosity, [n] = ql)in}) "STT], of a suspension
—

of cubes differs from that of a suspension of spheres [37]. This is even less surprising that, for
concentrated suspensions, the original Maron-Pierce relation cannot be applied rigidly. To deduce

ns = 3)
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FIG. 4. The inverse of the square root of the reduced steady viscosity as a function of particle volume
fraction for all the tested stresses. Each color corresponds to a given stress (t € [5Pa — 100 Pa] for SPSs and
T € [10Pa — 100 Pa] for FPSs). (a) SPSs, (b) FPSs. Symbols: experimental data. Solid lines: fits.

the parameters « and ¢,,, we plot the inverse of the square root of the steady viscosity with packing
fraction for all values of the tested shear stresses [see Fig. 4(a) for SPSs and Fig. 4(b) for FPSs].
The fit of each of these curves for ¢ > 0.4 for SPSs and ¢ > 0.3 for FPSs provides the values of
¢ and «g for each applied shear stress. As the shear stress decreases, the slope becomes larger in
magnitude, and the jamming fraction decreases (see the Supplemental Materials for further details
on fits and uncertainties [22]). Figure 5 displays the variation of these two parameters with t.
As expected, the jamming packing fraction is smaller for FPSs than for SPSs. This is consistent
with what is observed in granular media where the maximum packing fraction decreases as the
grain angularity increases (see, for instance, Refs. [38,39]). The values of ¢,, measured for SPSs
[0.59-0.615] are in the typical range that is reported in the literature for suspensions of frictional
non-Brownian spheres [1,11,12,26,40]. For FPSs, ¢,, lies in the range 0.43 to 0.50, which is of the
same order as the jamming fraction fraction measured by Hafid et al. for suspensions of faceted
river sand particles with an aspect ratio of 1.5 (¢,,, >~ 0.45) [41].

The two kinds of suspensions appear to behave in a way that is quantitatively different: FPSs
are much more shear thinning than SPSs and exhibit much lower maximum packing fractions, and
the question arises whether it is possible to unify their behavior. It is sometimes proposed that
the viscosity of non-Brownian suspensions depends only on the ratio of ¢/¢,, (see, for instance,
Ref. [42] or [43]). Rather, our results displayed in Fig. 6 show that this collapse is quite poor. For the

1.0 -w
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£

[i=s] 0.6 —

050 . 101 S Pa] 102
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FIG. 5. Variation of the jamming packing fraction with the shear stress for FPSs (orange squares) and SPSs
(blue disks). Insert: Variation of oy with .
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FIG. 6. Steady viscosity as a function of ¢/¢,,. Squares: Sugar particles. Disks spherical polystyrene
particles. Blue: ¢ = 0.3. Orange: ¢ = 0.35. Green: ¢ = 0.40. Red: ¢ = 0.43. Purple: ¢ = 0.45. Brown:
¢ = 0.47. Pink: ¢ = 0.49. Gray: ¢ = 0.51.

same ratio ¢ /¢,,, the steady viscosity of FPSs is lower than that of SPSs. Furthermore, even when
the two suspensions are considered separately, the steady viscosity data, obtained for one kind of
particles, are far from defining a unique curve when plotting against the ratio ¢ /¢,, (7). Nevertheless,
if rather than the steady viscosity, the ratio of the difference between the steady and the minimum
viscosity to the steady viscosity, (ns — min)/Ns, 1 plotted against the ratio of the packing fraction
to the maximum packing fraction, ¢ /¢,,, all measurements obtained for both the SPSs and the FPSs
for all packing fractions and all shear stresses collapse onto a single curve. Figure 7 displays these
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FIG. 7. Ratio of the difference between the steady viscosity and the viscosity at minimum normalized by
the steady viscosity as a function of the ratio ¢/¢,,. Squares: FPSs, disks: SPSs. Blue: ¢ = 0.3. Orange:
¢ = 0.35. Green: ¢ = 0.40. Red: ¢ = 0.43. Purple: ¢ = 0.45. Brown : ¢ = 0.47. Pink: ¢ = 0.49. Gray:
¢ = 0.51. Black disks: numerical simulations from Ref. [11] obtained for different sliding friction coefficients
between 0 and 1 (no rolling friction). Empty triangles: PMMA particles 31 um in diameter (Microbeads,
CA30), dispersed in a Newtonian liquid from [13] (¢,, = 0.534). Solid triangles: polyamideparticles (see
Supplemental Materials [22])
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results together with the numerical simulations of shear reversal of Peters ef al. [11] performed for
spherical particles with several sliding friction coefficients between 0 and 1 and with experimental
data of Blanc et al. obtained with suspensions of PMMA spherical particles [13]. We have also tested
this scaling with a highly polydisperse suspension made of irregular faceted polyamide particles
(average diameter 15 um) dispersed in a different silicon oil (see the Appendix for the description
of the system). Again, the results collapse on the master curve (solid triangles in Fig. 7).

Recalling that, in the case of non-Brownian suspensions of spherical particles, the difference
between the steady viscosity and the viscosity at the minimum is an estimate of the contact
contribution to the viscosity [11], the collapse obtained for spherical particles suggests that a
universal scaling can be obtained when the contact viscosity, ¢, normalized by the steady viscosity
is plotted against the ratio ¢/¢,, (7). Concerning the suspensions of irregularly shaped particles,
there is no proof that the difference between the steady and the minimum viscosity amounts to
85% of the contact viscosity. However, the comparison of Figs. 3(c) and 3(d) shows that the
minimum viscosity of FPSs is not that different from that of SPSs, suggesting that, for FPSs,
the minimum viscosity is roughly the hydrodynamic viscosity, n’’, as is the case for SPSs for
which 1,,i, = n +0.1517C [11]. It should be noted that it is not surprising that the hydrodynamic
viscosity does not much depend on the precise shape of the particles and should be almost the
same for polyhedral or spherical particles provided that the aspect ratio is close to one. Identifying
Nmin and 1 would mean that the difference between ng and 1,,;, is also an estimate of the contact
viscosity for FPSs. Following this conjecture, it appears that, for a given particle volume fraction,
the contact viscosity is much higher for FPSs than for SPSs. This could probably be explained
by the contact properties that should be different in the two suspensions. On the one hand, it has
been shown that the contact viscosity of SPSs is very sensitive to the friction coefficient between
particles. On the other hand, in the case of dry granular media, Estrada et al. [44] showed from
2D numerical simulations that the main effect of particle angularity is to hinder rotation and that
this rotation frustration is somehow equivalent to some rolling resistance in an assembly of circular
particles. Thus, the collapse of Fig. 7 suggests that regardless of the microscopic contact properties,
the relative contribution of the contacts to the viscosity (n¢/ns) is a function of the unique variable

¢/ bm-

IV. CONCLUSION

To conclude, we have shown that suspensions of spherical particles (SPSs) and of faceted
particles (FPSs) with an aspect ratio close to one behave in a quite different fashion. At a given
particle volume fraction, FPSs have a steady viscosity much higher than SPSs and are also much
more shear thinning. These differences are rationalized in terms of a jamming packing fraction,
¢ (1), that is lower and more rapidly changing with shear stress for FPSs than for SPSs. Despite
the tremendous differences observed in SPS and FPS behaviors, shear reversal experiments offer
a unified framework for the rheology of suspensions based on either spherical or irregular-shaped
particles. The ratio of the difference between the steady and the minimum viscosity (which is equal
to 85% of the contact viscosity for SPSs and may be also an estimate of the contact viscosity for
FPSs) to the steady viscosity depends only on the ratio ¢/¢,, and defines a unique curve where
the data obtained with both suspensions collapse. This scaling also collapses the results obtained
with a highly polydisperse suspension of irregular polyamide particles, the numerical data of Peters
et al. for rough frictional spherical particles [11] obtained for different friction coefficients ranging
from O to 1, and the experimental data of Blanc et al. [13]. This scaling seems to be valid as
long as the particle aspect ratio is close to one, regardless of size (in the non-Brownian limit),
polydispersity, and shape of the particles. At a given ¢, particle shape essentially affects the contact
contribution to the viscosity, and the relative contact contribution to the viscosity can be simply
described by a change in ¢,,. Finally, introducing a shear stress-dependent jamming fraction, ¢,,(7),
enables us to capture the shear-thinning behavior of both suspensions. A possible interpretation of
the increase of ¢,, as the shear stress increases is a decrease of the friction coefficient between
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FIG. 8. (a) Aspect ratio distribution. (b) Equivalent size distribution.

particles as already measured by Chatté and explored in detail [32] for spherical particles. It is
likely that the microscopic mechanisms involved in the variation of ¢,, with stress are much more
complicated in the case of FPSs. In particular, adhesion, which is favored by the flat surfaces of
the particles, is likely to play a role in the flow hindrance since adhesive forces between faceted
particles may increase significantly the rolling resistance that is already generated by the particle
shape. It would be interesting to perform numerical simulations that include both sliding friction and
rolling resistance between spherical particles in order to test if it is possible to capture the behavior
of suspensions of angular-shaped particles as has been shown in 2D dry granular media by Estrada
et al. [44].

Finally, from a practical point of view, the existence of the universal scaling depicted above opens
the possibility of inferring the jamming packing fraction of a non-Brownian suspension from only
one shear reversal experiment without varying particle concentration.
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FIG. 9. Polyamide particles. Scale bar = 100 um.
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APPENDIX: EXPERIMENTAL SYSTEMS AND PROCEDURE
1. Sugar particles

The size and aspect ratio distributions are determined by image processing. Figure 8 displays the
aspect ratio distribution [Fig. 8(a)] and the equivalent radius distribution [Fig. 8(b)]. The equivalent
radius is the radius of a disk that has the same area as the particles: a,rr = /.

2. Suspensions of polyamide particles

We also tested the scaling presented in Fig. 6 with suspensions made of polyamide particles
(Polyamide-Nylon 6 Powder PA 6, Goodfellow) dispersed in a silicon oil of viscosity 0.47 Pa-s at
T = 23 °C. Four particle fractions were studied: ¢ = [0.37, 0.40, 0.43, 0.45]. Figure 9 displays a
picture of the polyamide particles that are very polydisperse with an average equivalent diameter
(~15 pm) much smaller than that of the TS80 or sugar particles. Their shape is quite irregular,
and they are neither as spherical as the polystyrene particles TS80 that have been used nor as sharp
faceted as the sugar particles (see Fig. 1).

The histograms of aspect ratio and size distributions are displayed in Fig. 10.
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I. EXPERIMENTAL PROCEDURE
A. Protocol

Shear reversal tests are separated by preshear steps at 7..sn = 45Pa (see Fig. 1). The
stress step duration is not the same for every value of the shear stress but is chosen in such
a way that the viscosity has reached its steady value at the end of the step. The steady
value of the viscosity is attained for a total strain after the shear reversal of about 10. Thus,

lower is the applied stress, longer is the experiment.

T Pre-

h
shear I

W

Shear reversal

L___.

Figure 1: Shear reversal protocol. Shear reversal tests are performed for several applied
shear stresses separated by pre-shear steps. The duration of each step is chosen in order to

measure the steady value of the viscosity.

The minimum stress is chosen in such a way that the Shield parameter, Sh is larger than

one in order to be sure that the particles do not settle :

T

Sh =
dpgD

>1 (1)

where D is the typical particle size and Ap the density mismatch between the particles
and the suspending liquid.
The maximum shear stress is fixed by the occurrence of edge fracture. Edge fracture is

expected for a first normal stress that is of the order of the capillary pressure [1]:

2



with h, the gap width and v ~ 30mN.m™!, the air suspension interfacial tension. Since
N is a fraction of 7 (N; < 0.57), we obtain the following criterion to avoid edge fracture:

7 < 120 Pa.

B. Inertia

The moment of inertia of the rheometer (motor + rotor), I, is about 1.27.1075 kg.m?,
leading to characteristic inertial times smaller than 1072 s~! which is the value calculated

for the suspending liquid alone. For all measurements, an inertia correction is made :

2h 1dQ,,..
-~ qp . mes
Mapp = 7 R4Qm65{ TR (3)



C. Flow reversal curve of a Newtonian fluid

100

shear stress (Pa)
o
shear rate (s_l)

-50

-100 ;I

1 1 1 1 1 -4
-0.02 -0.01 0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06
time (s)

Figure 2: shear rate response of a Newtonian fluid (UCON oil) under shear reversal. 7 =

100Pa.

The shear reversal measurements are carried out at controlled stress. To evaluate the time
and the strain resolution when the shear is reversed we carried out shear reversal measure-
ments with a Newtonian fluid. The fluid is the UCON oil 75H90000 (Dow ) of viscosity 35
Pa.s at T = 25°C. The shear rate response to a shear reversal conducted at 7 = 100Pa
against time is displayed on Fig.2. This test allows us to define the minimum time, Jt,
beyond which viscosity measurements are valid: 6¢ < 5 1073s The minimum strain, v can

be obtained: v ~ 7/ndt

In the whole range of measurements, 6y ranges from 107° (for the most viscous suspen-
sions) to 0.1 (for the viscous ones) and is for all shear reversal tests much lower than the

strain at the minimum so that the viscosity at the minimum can be measured.
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II. VISCOSITY DATA

A. Viscosity fits
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Figure 3: Steady viscosity of the FPS as a function of ¢ for the different stresses.



Figure 4:
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Steady viscosity of the SPS as a function of ¢ for the different stresses.



B. Raw data

The tables below display the measured viscosity (without Mooney-Rabinovitch correc-
tion) for both suspensions and all the particle concentrations and stresses that have been
tested. Values in italic have not been used to construct the universal scaling because the

associated Shield number is lower than 1.

Table I: Apparent steady viscosity of SPS (in Pa.s).

Shear stress [Pa

Volume fraction 100 80 60 45 36 28 20 15 10 5

0.30 3.72 3.73 3.73 3.74 3.75 3.75 3.77 3.78 3.80 3.84
0.35 5.38 5.41 5.43 5.47 5.49 5.52 5.95 5.59 .66 0.74
0.40 8.62 8.70 8.80 8.88 8.94 9.04 9.19 9.33 9.51 9.82
0.43 12.0 12.1 12.3 12.5 12.7 12.9 13.2 13.4 13.7 14.3
0.45 15.1 15.3 15.6 15.9 16.2 16.5 17.0 17.4 17.8 18.7
0.47 20.0 204 21.0 21.5 22.0 22.6 234 24.1 24.9 26.2
0.49 26.5 274 28.4 29.3 30.0 31.0 32.6 33.4 34.9 37.0
0.51 37.1 38.8 40.9 42.9 44.1 46.2 48.2 49.9 52.7 58.9

Table II: Apparent minimum viscosity of SPS (in Pa.s).

Shear stress [Pa]

Volume fraction 100 80 60 45 36 28 20 15 10 )

0.30 3.18 3.18 3.18 3.18 3.18 3.19 3.19 3.19 3.19 3.19
0.35 4.03 4.03 4.03 4.04  4.05 4.05 4.05 4.06 4.07  4.11
0.40 5.42 5.42 0.42 5.44 5.45 5.47 5.48 5.52 5.54 9.95
0.43 6.50 6.52 6.53 6.54 6.55 6.57  6.61 6.65 6.67  6.72
0.45 7.38 7.38 7.39 7.45 7.47 7.51 7.55 7.58 7.63 7.70
0.47 8.53 8.55 8.63 8.68 8.7 8.7 8.8 8.9 8.9 9.0
0.49 9.9 10.0 10.0 10.1 10.2 10.3 10.4 10.4 10.6 10.7
0.51 11.8 11.9 12.1 12.3 12.4 12.5 12.6 12.8 13.0 13.3




Table III: Apparent steady viscosity of FPS (in Pa.s).

Shear stress [Pa]

Volume fraction 100 80 60 45 36 28 20 15 10
0.30 4.79 4.86 4.95 5.09 5.24 5.44 5.83 6.28 7.28
0.35 8.1 8.25 8.5 8.81 9.10 9.55 10.32 11.37 13.45
0.40 21.2 22.2 23.9 26.2 28.7 32.8 42.0 56.3 104
0.43 43.5 48.4 96.5 69.5 86.5 118 210 400 1550
0.45 106 129 176 258 365 970 1500 4500 -
0.47 230 330 580 1750 6500 — — — —

Table IV: Apparent minimum viscosity of FPS (in Pa.s).
Shear stress [Pa]

Volume fraction 100 80 60 45 36 28 20 15 10
0.30 3.5 3.5 3.4 3.4 3.5 3.5 3.6 3.7 4.0
0.35 4.4 4.4 4.4 44 4.5 4.6 4.7 5.0
0.40 8.0 7.7 7.5 7.5 7.4 7.1 7.4 7.8 9.2
0.43 10.2 9.8 9.8 9.8 9.8 10.0 10.5 12.3 14.0
0.45 12.6 12.0 12.0 12.2 13.0 13.5 14.5 15.0 19.0
0.47 15 15 15 15 16 16 18 — -

[1] M. Keentok and S.-C. Xue. Edge fracture in cone-plate and parallel plate flows. Rheologica

acta, 38(4):321-348, 1999.



Chapitre 3

Ecoulement d’'une suspension

non-brownienne isodense en géométrie
de Couette cylindrique : rhéologie locale

« Cava pas du tout! »

Elisabeth Lemaire

« Ca m'éclate a chaque fois que je
vois de lisoindice! »

Frédéric Blanc
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3.1 Introduction

Dans ce chapitre, je présente mes travaux visant a déterminer deux grandeurs qui sont
essentielles en rhéologie des suspensions non-browniennes concentrées : la viscosité de
cisaillement n; et la viscosité normale 1),. Ces deux viscosités sont respectivement défi-
nies telles que :

P

2 12y
=— & Nn=7"—"2_
MoY A2 oY

2o et 252 sont respectivement la contrainte de cisaillement et contrainte normale par-
ticulaire dans la direction du gradient de vitesse, y est le taux de cisaillement et ng est
la viscosité du fluide suspendant. A, est le parameétre anisotropique dans la direction du
gradient de vitesse que I'on retrouve dans le Suspension Balance Model de Morris and
Boulay [1999] et sur lequel je reviendrai plus tard.

(3.1)

Ns

Afin de déterminer 1 et ), et leur variation avec la fraction volumique et éventuel-
lement la contrainte de cisaillement, j'effectue localement des mesures de la fraction vo-
lumique ¢(r) et de la vitesse d’écoulement v(r) au sein d'un écoulement de Couette cy-
lindrique. Les mesures locales sont en effet susceptibles de donner des résultats beau-
coup plus fiables que des mesures macroscopiques de rhéométrie conventionnelle qui
peuvent étre affectées par plusieurs artefacts expérimentaux. Citons par exemple le phé-
nomene de glissement aux parois dans les suspensions non-browniennes qui a déja été
étudié en détail [Ahuja and Singh, 2009; Blanc et al., 2011b; Jana et al., 1995; Korhonen
etal., 2015] et est généralement relié a la structuration des particules au voisinage des pa-
rois. La structuration des particules se manifeste par une viscosité qui localement est plus
petite que celle de la suspension non organisée et conduit a une augmentation du taux
de cisaillement au voisinage des parois. Cette augmentation locale du taux de cisaille-
ment se traduit sur le plan macroscopique par une vitesse d’écoulement normalisée par
la vitesse du rotor plus petite que 1 au voisinage du rotor et non nulle au voisinage du sta-
tor : c’est le phénomene de glissement! Un autre exemple de phénomene généralement
observé dans I’écoulement d'une suspension non-brownienne concentrée et tres préju-
diciable aux mesures macroscopiques de la viscosité est la migration de particules induite
par cisaillement [Abbott et al., 1991; Chow et al., 1995, 1994; Phillips et al., 1992; Sarabian
et al., 2019]. Pour un écoulement de Couette cylindrique, ce phénomene entraine une
concentration plus élevée de particules au voisinage du cylindre externe que pres du cy-
lindre interne. Ainsi, la suspension devient inhomogene au cours de I’écoulement et les
mesures macroscopiques n’ont plus beaucoup de sens. En revanche, nous verrons que la
migration radiale des particules en géométrie de Couette cylindrique permet de mesurer

Nn.

C’est ce que je présenterai au cours de ce chapitre. Je décrirai d’abord comment je
déduis la viscosité de cisaillement de la mesure locale de la fraction volumique et de la vi-
tesse d’écoulement. Ensuite, je montrerai comment le rapport de la viscosité normale sur
la viscosité de cisaillement, g = 1, /1;, peut étre déduit de la mesure du profil de concen-
tration résultant de la migration induite par cisaillement.
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3.2 Ecoulement de suspensions dans une cellule de Couette
cylindrique : détermination des lois constitutives

Nous considérons ici un écoulement de Couette cylindrique ot 1a suspension s’écoule
a petit nombre de Reynolds (écoulement de Stokes) suivant 0, le gradient de cisaille-
ment est suivant r et la vorticité est suivant z. Ainsi, la direction suivant 6 correspond
par convention a la direction 1, r a la direction 2, et za la direction 3.

Le tenseur de taux de déformation est symétrique (€,9 = €g;, €, = €, €29 = €p;.) €t,
par symétrie, ses composantes sont indépendantes de ’angle 0. Ainsi, il s’exprime sous la

forme :
vy 1(%_£) 1(M+%)
or 2\ or r 2\ 0z or
e Vr 1(9vg .
€= eor T z(&) (3-2)
ov,
€zr €20 oz

Si I’écoulement est véritablement 1D, le tenseur du taux de déformation se réduit a sa
composante suivant (r, 0) et le taux de cisaillement s’écrit simplement :

. . . 0(vg(r,2)/T)
Y=y =Yro=T—""FT"" (3.3)
or
Ainsi, la mesure de v(r) permet de déterminer localement le taux de cisaillement y(r). Je
comparerai notamment ce taux de cisaillement mesuré a un taux de cisaillement nomi-

nal, noté yn(r), attendu pour un matériau au comportement newtonien et qui s’écrit :

RIR; 1
Yn(r) =ZQR2 ) (3.4)
2 1

R; et Ry sont respectivement les rayons du rotor (cylindre interne) et du stator (cylindre
externe), Q) est la vitesse angulaire du rotor.

Le champ de contrainte est obtenu en résolvant I'équation d’équilibre des contraintes :
V=0 (3.5)

qui donne::
M

" 2mH
M est le couple total que nous mesurons avec le rhéometre et H est la hauteur totale de la
suspension introduite dans le gap.

C
Zi2=2Zor=— avec C (3.6)
r

Ainsi, la mesure de v(r) et la connaissance de X1, (r) me permettront de déterminer la

viscosité de cisaillement locale :
_ 2p2(r)

Y(r)
Pour chaque valeur de r, je déterminerai la fraction volumique locale ¢(r) en mesurant la

densité de centres de particules. J’aurai alors acces a la loi constitutive qui relie la viscosité
relative de cisaillement a la fraction volumique et a la contrainte de cisaillement : ng(o, T) .

n(r) 3.7)
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D’autre part, la cellule de Couette que j’ai utilisée au cours de ma thése a un gap suffi-
samment grand pour que la contrainte soit hétérogene (X12(R;) = 1.6 x Z12(R>2)). On s’at-
tend alors a observer une migration des particules dirigée vers le cylindre externe. D’aprés
le Suspension Balance Model (SBM) [Morris and Boulay, 1999], la distribution radiale de
particules est donnée par I’équilibre des contraintes normales particulaires :

V.EP =0 (3.8)
Cette équation projetée suivant la direction du gradient de vitesse s’écrit :

p
19(rzf) Z
z (—rr) _%_p (3.9)
r or r
Cette équation peut étre réécrite en faisant apparaitre la premiere différence de contrainte

; : P_sP p.
normale particulaire, Ny = X0 — 2, :

p P
02 _ & =0 (3.10)
or r
Comme nous en avons discuté dans le chapitre 1, il est probable que les contraintes
qui interviennent dans le SBM ne soient pas les contraintes particulaires totales mais
seulement la partie de ces contraintes issue des forces de contact entre particules. Léqua-
tion 3.10 s’écrit alors :

3.11
or r ( )

La mesure de N f est tres délicate et sa valeur ne fait toujours pas consensus dans la com-
munauté. Cependant la majorité des travaux numériques [Gallier et al., 2014; Lobry et al.,
2019] s’accorde pour avancer une valeur de Nf qui est tres petite devant la contrainte de
cisaillement : NlC << Zpy. Gallier et al. [2014] montrent que, pour des particules friction-
nelles, 'ZN—llzl < 5.1072. En revanche, Zgz est du méme ordre de grandeur que X, [Dbouk
et al., 2013; Gallier et al., 2014; Zarraga et al., 2000]. Ces ordres de grandeur nous per-
mettent de négliger le terme N?/ r dans I'’équation 3.11 qui devient :

0y,

=0 3.12
or ( )

Cette équation indique que la seconde contrainte normale de contact (Zgz = ZS,) doit étre
constante dans le gap. En réécrivant Zgz sous la forme que Morris and Boulay [1999] pro-
posent dans le SBM : 5, = —Aanoyn, avec Ap = 25, /2%, =~ 1 puisque N¥ = 0, on obtient :

@) Z5
=== A2 =1) (3.13)
5@ Zi 2

q) =

Autrement dit, nous avons : Zgz = g x 212 = g x C/r? d’apreés 'équation 3.6. En injectant
cette derniere relation dans I’équation 3.12, on obtient simplement :

gty =20, (3.14)

"o
ou ry est une position radiale de référence choisie arbitrairement et ou le rapport de la
viscosité normale sur la viscosité tangentielle vaut gy. Dans la suite, nous choisirons pour
1o la position radiale de I'interface entre la région structurée de la suspension au voisi-
nage du stator et la région non structurée de la suspension sur la zone centrale du gap.
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Cette derniere équation met notamment en évidence qu'’il est possible de déterminer
q (o) a partir de la mesure du profil radial de fraction volumique ¢(r) et d’en déduire ny, (¢p)
puisque 1 (¢P) aura été déterminée par la mesure du champs de vitesse.

Pour résumer, (¢, Z12) sera déterminée par la mesure des champs de vitesse et de
concentration dan le gap (Z,2(r) étant déduit du couple appliqué). Le rapport g(Pp) =
Nn(P)/ns(d) sera obtenu a partir de la mesure du profil de concentration. Enfin, n,(}p) =
q(d) x ns(P) pourra étre déduit.

Avant de décrire les mesures que nous avons réalisées et les résultats que nous avons
obtenus pour n, et 1, il convient de faire une remarque utile pour préciser une hypo-
these qui sera faite dans la suite. En effet, le SBM a été construit par Morris and Boulay
[1999] a un moment ol le caractere rhéofluidifiant des suspensions était mal connu et
parfois méme nié. Ainsi, toute la formulation du SBM fait ’hypothese que la viscosité
d'une suspension est uniquement fonction de la fraction volumique de particules. Cette
hypothése conduit a la prédiction de profils de concentration stationnaires qui sont in-
dépendants de la valeur de la contrainte de cisaillement. Dans le cadre du SBM, seule
la dynamique de la migration est impactée par la valeur de la contrainte de cisaillement :
plus la contrainte appliquée est grande plus la dynamique est rapide et inversement. Or, il
est désormais connu (voir chapitre 1) et nous I’avons vu au chapitre 2 que les suspensions
non-browniennes sont rhéofluidifiantes. Nous |'observerons notamment encore une fois
dans ce chapitre. Par ailleurs, nous avons vu que la rhéofluididfication pouvait étre cap-
tée par 'introduction d’une fraction volumique de blocage qui dépend de la contrainte
de cisaillement ($,,(Z12)). Ceci conduit a écrire une loi constitutive pour ng qui dépend
a la fois de ¢ et de ¢,,. La question se pose alors de la fagcon dont nous devrons écrire la
loi constitutive pour n,, en particulier quand nous souhaiterons comparer nos résultats
aux lois de la littérature, celles proposées par Zarraga et al. [2000] ou Boyer et al. [2011] ou
la rhéofluidification n’est pas prise en compte et ou la fraction volumique de divergence
des viscosités (normale et tangentielle) est supposée indépendante de la contrainte de ci-
saillement. Nous avons choisi ici d’'introduire dans n, une fraction volumique de blocage
identique a celle que nous mesurons pour la viscosité de cisaillement, et donc une frac-
tion volumique de blocage qui dépend de la contrainte appliquée. Finalement, lorsque
nous aurons déterminé a partir du profil radial de concentration la fonction g(¢) nous
la réécrirons sous la forme q(¢p/P,,) et déduirons n, (G/dp) = G(P/ Gy x Ns(d/dpy). Pour
déterminer si, intrinsequement, g est une fonction de ¢ ou de ¢/¢,;,, il faudrait comparer
des profils stationnaires de fraction volumique obtenus pour différentes contraintes de
cisaillement de facon a faire varier ¢,,. Cette expérience permettrait alors de savoir si le
profil de concentration est fixé par q(¢p) ou g(dp/P,,). Faute de temps, je n’'ai pu, au cours
de ma these, mesurer les profils de concentration que pour une valeur de la contrainte
ou plus exactement une valeur de la vitesse de rotation du cylindre interne mais, dans
le traitement des profils de concentration, j'ai supposé que g était bien une fonction de

O/ Ppy.

3.3 Meéthodes expérimentales

Dans la section qui suit, je présente les suspensions étudiées ol les particules ont le
méme indice de réfraction et la méme densité que le fluide suspendant. La fraction vo-
lumique moyenne de particules, ® varie de 0.394 4 0.520. Le dispositif expérimental : un
rhéometre de Couette cylindrique muni d'un dispositif de visualisation de la suspension
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et les méthodes expérimentales utilisées pour mesurer les champs de concentration et de
vitesse dans la suspension sont ensuite décrits.

3.3.1 Suspensions et dispositif expérimental
3.3.1.1 Suspensions

Les suspensions sont composées de particules sphériques de PMMA (Arkema BS572)
dont le diamétre est : 2a = 268 + 25um et la densité est mesurée égale a 1.19.103kg/m?,
pour une température T = 23°C. La figure 3.1 montre la distribution de diamétres mesurée
al’aide d'un algorithme de détection de cercles sur des images de particules obtenues par
microscopie optique. Le fluide suspendant est constitué d’'un mélange newtonien com-
posé de Triton X-100 (73.86 wt%), mélangé a du Chlorure de Zinc (14.24 wt%) et de 'eau
(11.90 wt%) afin que la densité et I'indice de réfraction du fluide suspendant soient les
meémes que ceux des particules de PMMA [Souzy et al., 2016, 2015]. Une pointe de spa-
tule de Nile Blue A (Sigma-Aldrich), un fluorochrome actif lorsqu'’il est illuminé par un
laser dont la longueur d’onde est voisine de 630nm est ajoutée au liquide suspendant.
Les particules de PMMA sont ensuite rajoutées a ce mélange newtonien (1y = 4.43Pa.s)
pour obtenir une suspension concentrée a ® = 0.520. La hauteur de suspension dans la
cellule de Couette est de 54 mm. Pour faire varier la fraction volumique de particules, la
suspension initialement introduite dans le gap est diluée in situ (donc la hauteur totale
de la suspension augmente). Au cours de mon étude, j'ai exploré le comportement de
suspensions a six fractions volumiques différentes variant entre 0.394 et 0.520. Le tableau
3.1 regroupe les différentes masses my de liquide introduites et les concentrations corres-
pondantes. Les hauteurs de suspension H sont déduites du volume de suspension placée
dans le gap (calculé a partir de la masse introduite). Notons que, en raison des ménisques
formés par le mercure au fond de la cellule de Couette, la véritable hauteur de la suspen-
sion est en réalité 1égerement plus petite que H mais je montre en annexe de ce chapitre
que la quantité de suspension "perdue" a cause des ménisques induit une erreur négli-
geable sur la hauteur H.

) 0.520 0.483 0.458 0.435 0.414 0.394
my (gl | 20.73 24.04 26.59 29.16 31.76 34.49
Himm] | 53.8 580 612 644 676 71.0

TABLEAU 3.1 — Tableau des différentes masses de fluide introduite dans le gap.

Le fluide suspendant a été choisi pour avoir la méme densité et le méme indice de
réfraction que les particules. Cependant, 'obtention de belles images dans des suspen-
sions aussi concentrées que celles-ci nécessite une adaptation d’indice trés précise (au
milliéme pres). Cet ajustement est réalisé en faisant varier la température de la boite ther-
mostatée dans laquelle est placé I'ensemble du dispositif expérimental. J’acquiere des
images de la suspension en faisant varier la température de la boite, typiquement entre 15
et 30°C (et en attendant a chaque fois que I’ensemble de I'expérience soit thermostaté).
La comparaison de la qualité des images me permet de sélectionner la température opti-
male.
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FIGURE 3.1 - Distribution de la taille des particules.

‘ Laser sheet

mercury

FIGURE 3.2 — (a) Schéma du dispositif expérimental. (b) Vue du dessus. Le plan laser est dé-
calé d’'une longueur y; < R; par rapport a la position radiale (ligne en tirets). x est la position
horizontale dans le plan laser, et z est la position verticale. z = 0 est localisé a I'interface mer-
cure/suspension.

3.3.1.2 Rhéometre

Les expériences de cisaillement sont conduites dans une cellule de Couette (de hau-
teur environ 10 cm) faite en plexiglas, montée sur un rhéomeétre a contrainte imposée
(Mars II, Thermofisher, schéma sur la figure 3.2). Les rayons du rotor (cylindre interne)
et du stator (cylindre externe) mesurent respectivement : R; = 19 mm et R, = 24 mm.
Ainsi, 'entrefer, mesurant 5 mm, est bien plus grand que le diameétre des particules :
(R2 —Rj)/2a = 19. La variation relative de la contrainte de cisaillement dans le gap est
I'ordre de 60% (Z12(R1)/Z12(Ro) = R%/ R% = 1.6), ce qui nous permet d’étudier la migration
radiale des particules en écoulement de Couette cylindrique a large entrefer.

Le fond de la cellule de Couette est rempli de mercure pour prévenir une migration
malheureuse des particules depuis I’entrefer vers la région localisée sous le rotor. De plus,
cela a pour effet de favoriser le glissement entre la suspension et le fond de la cellule dans
le but d’avoir un taux de cisaillement aussi homogene que possible au sein de I'entrefer.
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FIGURE 3.3 — Image type d'une expérience. ¢ = 0.458. Rotor en haut, stator en bas, mercure a
droite.

La suspension est ensuite coulée dans la cellule de Couette. Le rotor est descendu jusqu’a
4.5 mm du fond de la cellule pour que le mercure pénétre légérement dans le gap (en-
viron 1 cm). La cellule est ensuite éclairée par une nappe laser verticale (plan (x, z)) qui
est décalée par rapport au plan radial d'une distance yp = 16.6 mm (voir figure 3.2(b)). Ce
décalage nous permettra de déterminer la vitesse des particules en mesurant la projec-
tion de la vitesse orthoradiale suivant x . Sur une hauteur de 40 mm environ, la nappe
laser a une épaisseur approximative de 50 um, ce qui est bien inférieur au diametre des
particules. Cela permet ainsi de visualiser les particules qui sont interceptées par la nappe
laser et apparaissent comme des disques noirs sur les images enregistrées par une caméra
(IDS, fréquence nominale 33Hz, résolution 4104 x 2174 pxz) placée a 90° du plan éclairé
(voir figure 3.3). Enfin, un filtre interférentiel est placé devant la caméra de facon a éviter
que la qualité des images ne soit dégradée par les réflexions ou la diffusion résiduelle de
la nappe laser incidente. La qualité de I'ajustement d’indice, la finesse de la nappe laser
et la résolution de la caméra nous permettent d’obtenir des images de haute qualité avec
une trés bonne résolution d’environ 30 pixels par particule.

3.3.2 Méthodes expérimentales et méthodes de mesure
3.3.2.1 Procédure expérimentale

J’étudie I'état stationnaire d'une suspension pour différentes concentrations moyennes
en particules solides : ® = 0.394, 0.414, 0.435, 0.458, 0.483 et 0.520. Pour atteindre I'état
stationnaire, chaque concentration ® est pré-cisaillée pendant plusieurs heures (envi-
ron 5h) avec une vitesse angulaire du rotor imposée 1 tr/min (2 tr/min pour ® = 0.414
et 0.394). Nous considérons avoir atteint I’état stationnaire de I’écoulement lorsque le
couple total mesuré par le rhéometre est constant. Lordre de grandeur de la déforma-
tion accumulée pendant le précisaillement est de I'ordre de 10%.

Une fois I'état stationnaire atteint, nous réalisons deux types de mesure, visant a dé-
terminer d'une part le profil de concentration et d’autre part le profil de vitesse :

1. La mesure du profil de concentration est réalisée avec une vitesse du rotor égale a 1
tr/min ou 2 tr/min selon les expériences (voir le tableau 3.4 ot les valeurs du couple
notée en rouge correspondent aux mesures enregistrées lors de la mesure du profil
de concentration). La mesure de la fraction volumique locale nécessite I’acquisition
de 10 000 images décorrélées.

2. Apres cela, les champs de vitesse sont déterminés pour plusieurs vitesses angulaires
du rotor (Q2 = 0.05, 0.1, 0.2, 0.3, 0.5, 0.7, 1 et 2 tr/min) en utilisant une procédure

1. et en faisant I'hypothese que la composante radiale de la vitesse est tres inférieure a sa composante
orthoradiale
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de PIV qui nous permet de mesurer la vitesse locale moyennée sur 100 images pour
chacune des vitesses angulaires du rotor. Enfin, pour chaque valeur de la vitesse an-
gulaire, le couple M exercé par le rhéometre est enregistré. Les valeurs des couples
appliqués pour les différents expériences (¢, ) sont regroupées dans la table 3.4.

Remarquons que la présence du mercure sous le rotor ajoute une contribution au
couple que doit exercer le rhéometre pour maintenir la vitesse angulaire du rotor a la
valeur de consigne. Cependant, compte tenu de la géométrie et de la faible viscosité du
mercure, cette contribution est tout a fait négligeable. En effet, le couple associé a la pré-
sence de mercure est évaluée par :

nR?

Mg = ——NngQ = 7.107%Q(rad/s) pNm (3.15)

ou hyg = 4.5 mm est la hauteur sous le rotor et npg ~ 1.6.1073 Pa.s est la viscosité du
mercure. Une évaluation du couple "utile" pour cisailler la suspension est quant a elle

donnée par :
3

HR
M = 21 ——1,Q = 100Q(rad/s) uNm (3.16)
R2—-Ry

Ainsi, le couple lié ala présence de mercure est de 3 ordres de grandeur inférieur au couple
subi par la suspension.

3.3.2.2 Détermination du champ de concentration

Je décris ici la méthode que nous avons choisie d’utiliser pour mesurer localement la
fraction volumique dans le gap.

Pour déterminer le champ de concentration dans le plan laser vertical (x,z), chaque
image I est binarisée avec un seuil local. La valeur du seuil local T} (x, z) est calculée indivi-
duellement pour chaque pixel, de coordonnées (x, z) de I'image I. T;(x, z) est une somme
pondérée (corrélation croisée avec une gaussienne) d'une fenétre 171 x 171px? centrée
sur le pixel de coordonnées (x, z). Un exemple d'image binarisée est donnée sur la figure
3.4, a coté de I'image réelle de la suspension. Les images binarisées sont alors analysées
par un algorithme de partage des eaux (watershed segmentation process) [Vincent and
Soille, 1991]. On obtient alors sur chacune des images un ensemble disjoint de zones seg-
mentées correspondant aux particules. Les barycentres de ces zones segmentées corres-
pondent aux centres des particules dans le plan (x,z) et les surfaces apparentes de ces
zones permettent de calculer le rayon apparent a,), de chacune des particules. Une fois
que les particules de I'image ont toutes été détectées, I'image est "découpée” en cellules
rectangulaires de coordonnées (i, j), d'une taille 6x = (R, —R1)/200 et 6z = 2a. Au sein de
chaque cellule, le nombre de centres de particule N;; est compté. Puis, la densité de par-
ticules n;; = N;;/(8xdy) est reconstruite dans le plan (r,z), en effectuant le changement

de variable r =/ yg + x? (¥ est le décalage du plan laser par rapport au plan radial). On
déduit ensuite la fraction volumique ¢ de la densité particulaire n par conservation du
volume de particules :

on(R2-RiHh

O(r,z) =xn(r,z) avec X= (3.17)
S 1512 n;j2nrdrdz

X est le facteur de proportionnalité entre la densité de particules mesurée et la fraction vo-
lumique "réelle" de la suspension. ® correspond a la fraction volumique moyenne dans
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FIGURE 3.4 — Gauche : Portion d'une image type. Droite : Image binarisée.

le gap et h estla hauteur de suspension considérée pour mesurer le champ de concentra-
tion. En effet, comme nous le verrons, les conditions expérimentales de visualisation de la
suspension nous interdisent d’utiliser la hauteur totale de la suspension pour mesurer la
fraction volumique de particules mais nous imposent de restreindre la hauteur d’analyse
des images a 30 mm. Finalement, on réalise une moyenne sur 10 000 images décorrélées
pour obtenir les champs de fraction volumique présentés dans ce manuscrit.

Des exemples de champs ¢ (7, z) pour chaque concentration moyenne ® sont donnés
sur la premiere ligne de la figure 3.5. Nous pouvons déja faire quelques commentaires sur
lesquels je reviendrai dans la section 3.4 :

(i) Proche des parois, la concentration de particules est plus faible qu’au sein de la
suspension, ce qui illustre une structuration des particules aux parois [Blanc et al.,
2013; Deboeuf et al., 2018; Gallier et al., 2016; Suzuki et al., 2008; Yeo and Maxey,
2010].

(ii) Verticalement, la concentration de particules est constante sur une grande partie
de la zone centrale de la nappe laser. C’est cette région ou ¢ est constant suivant z
qui est utilisée dans I’équation 3.17 (hauteur notée & = 24 mm). La variation de ¢
avec z aux extrémités inférieure et supérieure de la nappe laser sera discutée dans
la section suivante. Je précise des a présent que les régions ol ¢ varie suivant z ne
sont pas prises en compte dans I'évaluation de ¢(r, z) a partir de n. Ainsi, la mesure
locale de ¢ est déterminée pour une hauteur z comprise entre 10 et 34 mm a partir
de l'interface suspension/mercure.

(iii) On observe qualitativement la migration radiale des particules : la suspension est
plus fortement concentrée au stator (adroite) qu’au rotor (a gauche) quelque soit la
concentration ¢.

3.3.2.3 Discussion sur le choix de la méthode de détermination de la fraction volu-
mique

Je tiens a souligner que la détermination de ¢(r,z) a partir de n(r, z) n'est générale-
ment pas la méthode utilisée. Une approche plus standard consiste a mesurer 1'aire des
particules venant intercepter le plan laser (voir par exemple les travaux de Snook et al.
[2016] ou Sarabian et al. [2019]). La fraction volumique de particules est alors déduite de
la quantité n x a? pp OU aipp est le rayon de I'aire d'une particule interceptée par la nappe
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FIGURE 3.5 — Cartographies de la suspension isodense au niveau du plan laser pour différentes
concentrations moyennes ®. Le rotor est sur la gauche de chaque image, le stator est sur la droite.
Linterface mercure/suspension correspond au bas de chaque image. Premiére ligne : cartogra-
phie de la fraction volumique en particule moyennée sur 10000 images. Deuxiéme ligne : vitesse
azimutale normalisée par la vitesse au rotor QR; et moyennée sur 100 champs de vitesse. Troi-
sieme ligne : vitesse verticale normalisée par QR; et moyennée sur 100 champs de vitesse.
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laser. Dans la plupart des cas, cette méthode est correcte et appropriée car larégion traitée
est limitée a un cone d’illumination étroit. Cependant, dans le cadre de mes travaux, nous
avons voulu mesurer la concentration en particules solides sur la plus grande hauteur
possible de la suspension, d'une part parce que cela augmente le nombre de particules
et améliore la statistique de détection et d’autre part parce que le dispositif expérimen-
tal a également été utilisé pour étudier la resuspension visqueuse ( voir chapitre 4) ou il
est bien sir capital de visualiser la suspension sur toute sa hauteur. Or, visualiser la sus-
pension sur une hauteur importante crée des difficultés expérimentales. En particulier,
le plan laser n'est homogene en intensité et en épaisseur que sur une zone relativement
restreinte. Au dela de cette zone, ses caractéristiques sont susceptibles de varier, ce qui
peut introduire un biais dans la détection des particules. Il s’agit donc de caractériser ce
biais pour chacune des deux méthodes et de retenir celle qui le minimise. C’est ce que
nous discutons ici.

Pour évaluer les biais inhérents a chacune des deux méthodes, nous partons de 1'hy-
pothese que la fraction volumique ne varie pas verticalement et nous mesurons la varia-
tion verticale du rayon apparent et de la densité de centres de particules. Les mesures sont
reportées sur la figure 3.6 pour trois suspensions avec des concentrations moyennes diffé-
rentes (® = 0.394, 0.458 et 0.520). D'une part, on y observe que aqpp dépend de la fraction
volumique et également de I'altitude z pour une concentration ® donnée. D’autre part, on
observe que la densité de particule n est constante sur une grande partie de la nappe laser.
En effet, on observe que 7 varie seulement pour z < 10 mm et z 2> 34 mm. La variation de
n(z) au voisinage de l'interface avec le mercure est sans doute imputable a la réflexion de
lanappe laser sur la surface réfléchissante du mercure alors que la décroissance de n pour
z 2 34 mm provient plus probablement de la variation des caractéristiques de la nappe
laser et éventuellement des aberrations optiques de la caméra. Quoiqu’il en soit, les ré-
sultats de la figure 3.6 montrent donc que méme si la méthode que nous avons choisie
n’est pas complétement exempte de biais, ceux-ciy semblent moins importants que dans
la méthode alternative ot la fraction volumique locale est extraite de la mesure de I'aire
solide interceptée par la nappe laser. C’est pourquoi, nous en avons conclu qu'il était pré-
férable de déduire ¢ de la mesure de la densité n sans considérer le rayon apparent des
particules, pour 10 < z < 34 mm.

3.3.2.4 Détermination du champ de vitesse

La cartographie des champs de concentration de particules (figure 3.5) montre claire-
ment ’hétérogénéité de la distribution des particules et justifie pleinement que I’on soit
obligé de recourir a des mesures locales pour déterminer les lois constitutives des sus-
pensions étudiées.

Rappelons que dans mon montage expérimental, le plan laser est décalé par rapport
au plan radial afin de faire des mesures de vélocimétrie par image de particule (PIV). Cette
méthode s’inspire de celle qu'utilisent Manneville et al. [2004] pour faire de la vélocimé-
trie par ultrasons. En effet, en supposant que la composante radiale de la vitesse v, est
nulle ou tout du moins bien plus petite que la composante azimutale vg, on peut déduire
vp par projection de v, suivant la direction orthoradiale (voir la figure 3.2(b)) :

vp(X,2) = vy(X,2) —— (3.18)
Yo
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FIGURE 3.6 — Profils verticaux de (a) la taille apparente des particules a,p, et de (b) la densité
en nombre n (unité arbitraire), moyenné sur la moitié centrale du gap pour 3 concentrations
moyennes de la suspension, ® = 0.520, 0.458 et 0.394. Linterface avec le mercure se situe en z = 0.
n est constant pour 10 mm < z < 34 mm tandis que la densité décroit pour z < 10 mm et z > 34
mm. Au contraire, a,p, dépend de ®, et varie sur 'ensemble de la hauteur de la nappe laser.

La vélocimétrie par imagerie de particules (PIV) est une technique qui permet d’ac-
céder au champ de vitesse d'un écoulement dans le plan de la nappe laser. Dans une
configuration expérimentale classique, on enregistre a intervalle de temps régulier At
la position de marqueurs fluorescents dispersés dans le fluide. La mesure du champ de
déplacement des marqueurs u permet alors de calculer le champ de vitesse v = u/At,
pourvu que At soit suffisamment petit. Alors qu'habituellement les marqueurs sont ajou-
tés au fluide, j’ai ici utilisé les particules de la suspension comme traceurs.

Parmi les nombreuses techniques de mesures de u, j’ai choisi une technique de cor-
rélation croisée de deux images successives [Adrian, 1991]. Cette technique consiste a dé-
couper I'image en fenétres d’'interrogations. Lensemble de ces fenétres forme un maillage
qui définit la résolution du champs. Dans mes expériences, ce maillage du plan (x, z) est
de dimension (14 x 60). Chacune des fenétres contient des particules qui se déplacent
entre deux images successives. Le déplacement moyen des particules dans une fenétre
est établi en calculant le maximum de la fonction de corrélation de la fenétre entre deux
instants consécutifs.

Pour mesurer les champs de vitesses, j'ai enregistré des séries de 100 images pour
chacune des expériences (®,Q) que j'ai réalisée. A 'aide du logiciel open source DPIV-
SOFT [Meunier and Leweke, 2003], nous calculons un champ de vitesse entre deux images
consécutives puis nous réalisons une moyenne sur les 100 images de la série. Le réglage
des différents parameétres de la PIV est assez délicat et doit respecter trois critéres [Meu-
nier and Leweke, 2003] :

(i) Lafenétre d’interrogation doit contenir au moins quatre particules.

(ii) La taille de la fenétre d’interrogation doit étre suffisamment grande pour limiter le
nombre de particules qui disparaissent de la fenétre entre deux images successives.

(iii) Le gradient spatial du déplacement des marqueurs dans une fenétre d’interrogation
doit étre limité pour éviter que le maximum de la fonction de corrélation soit mal
défini.

Le respect des criteres (i) et (ii) fixe le maillage du champs de vitesses ainsi que la pé-
riode entre deux images. Pour fixer les idées, la taille de la fenétre d’'interrogation est un
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carré de 64 pixels de coté et j'ai choisi la période d’enregistrement des images de telle
sorte que le déplacement des particules au rotor entre deux images consécutives soit de
I'ordre de la taille d’'une particule, c’est a dire 20 pixels environ. Le critere (iii) est facile-
ment respecté dans les écoulements de Stokes qui nous intéressent ici.

A partir du champ de vitesse dans le plan (x,z), on reconstruit finalement le champ de
vitesse dans le plan (r,z) par projection (équation 3.18).

Des cartographies de la vitesse d’écoulement normalisée par la vitesse au rotor : QR;.
sont représentées sur la seconde ligne de la figure 3.5, pour 2 = 1 tr/min et pour chaque
concentration moyenne ® . On y observe notamment le glissement au niveau du rotor
puisque vg/QR; < 0.8 et également que celui-ci est d’autant plus marqué que @ est grand.
De plus, la composante suivant z de la vitesse est aussi représentée sur la troisieme ligne
de la figure 3.5 et permet de vérifier 'absence d’écoulement secondaire significatif.

3.4 Résultats

Je présente dans cette partie les résultats obtenus a partir des expériences de cisaille-
ment décrites ci-dessus. Dans un premier temps, je présente les profils radiaux de concen-
tration et de vitesse desquels je déduis le comportement rhéologique des suspensions
étudiées. Celui-ci sera en particulier caractérisé par la variation de la fraction volumique
de blocage en fonction de la contrainte de cisaillement de facon a capturer le comporte-
ment rhéofluidifiant de la suspension. L'étude des profils radiaux de concentration nous
permettra de déduire la relation entre le rapport des viscosités normale et tangentielle, g,
et le rapport ¢/¢,,. Pour finir, je me sers du rapport de viscosité q(p/d,,) que nous au-
rons déterminé pour comparer les profils radiaux de concentration observés expérimen-
talement avec les profils prédits par le SBM. Je compare également les profils de vitesse
observés expérimentalement pour chaque expérience de cisaillement (®, ) avec un mo-
dele associant le SBM, la fonction g et des conditions de glissement proposées par Jana
et al. [1995].

3.4.1 Profils radiaux de concentration et de vitesse
3.4.1.1 Profils radiaux de concentration

Pour les raisons évoquées dans la section 3.3.2.3, la variation radiale de la fraction
volumique n’est étudiée que pour une hauteur z comprise entre 10 et 34 mm au-dessus
de l'interface avec le mercure. La suspension étant isodense, la fraction volumique ne
varie pas suivant z et on peut moyenner verticalement la concentration pour obtenir le
profil radial de la concentration ¢(r). La figure 3.7 représente les profils radiaux de frac-
tion volumique mesurée pour les différentes concentrations moyennes de la suspension :
¢ = 0.394 (vert), ¢ = 0.414 (marron), ¢ = 0.435 (violet), ¢ = 0.458 (orange), ¢ = 0.483
(rouge) et $ = 0.520 (bleu). La résolution a travers le gap est : 6x = (R, —R;)/200, ce qui
permet d’observer la structuration des particules solides au voisinage des parois, d’autant
plus marquée que la suspension est concentrée.

Ce phénomene de structuration est bien documenté et a été spécifiquement traité par

des simulations numériques [Gallier et al., 2016; Yeo and Maxey, 2010] et observé expéri-
mentalement [Blanc et al., 2013; Deboeuf et al., 2018; Metzger et al., 2013; Sarabian et al.,
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2019]. Dans les régions structurées, le comportement de la suspension est tres différent de
celui qui est observé en dehors de ces régions|[Gallier et al., 2016, 2014]. Je choisis ici de ne
pas m’'intéresser a ces régions structurées et d’étudier le comportement de la suspension
uniquement dans la région centrale de I'entrefer, la ou aucune structuration n’est obser-
vée. Le tableau 3.2 précise la position et I'extension de ces régions pour chaque fraction
volumique étudiée. r; et r, représentent respectivement la position de l'interface entre la
région centrale du gap qui est non structurée et la région structurée au voisinage du ro-
tor ou au voisinage du stator. Ainsi, toutes les observations faites et les relations établies
entre les différentes quantités dans la suite de ce manuscrit concerneront la région déli-
mitée par R, < r; < r < r, < Ry, pour chacune des concentrations ® de la suspension. La
figure 3.8 schématise la région de I'entrefer que je considere pour étudier le comporte-
ment rhéologique de la suspension.

) 0.520 0.483 0.458 0.435 0.414 0.394

Zeol 02 015 015 015 015 0.5
22—

-l 07 085 085 085 085 085
2 1

¢(r;) | 0.516 0.472 0.459 0.438 0.420 0.402

d(ro) | 0.547 0.501 0.485 0.460 0.439 0.419

TABLEAU 3.2 — Tableau de I'ensemble des positions de I'interface entre la région de la suspension
structurée au voisinage du rotor notée r; ou au voisinage du stator, notée r,, et larégion non struc-
turée, pour chaque concentration @ de la suspension; fractions volumiques locales correspondant
a ces positions.

La figure 3.9 représente également les profils radiaux de fraction volumique mesurés
pour les différentes concentrations introduites dans I'entrefer avec une résolution spa-
tiale plus faible (6x = (R, —R;)/14 contre dx = (R, —R;)/200 pour la figure 3.7. Nous avons
choisi de réduire la résolution de la fraction volumique a travers le gap afin que le champs
de concentration ait la méme dimension que le champs de vitesse (voir section 3.3.2.4).

En dehors des régions structurées proches du rotor et du stator (r; < r < r,), on ob-
serve que la concentration en particules solides augmente a peu pres linéairement avec r
et que cette variation est d’autant plus importante que la suspension est concentrée (voir
figure 3.10). Le tableau 3.2 récapitule les concentrations mesurées en r = r; et r = r, pour
chaque concentration moyenne ® de la suspension. La figure 3.10 représente également
les profils radiaux de fraction volumique pour r; < r < r, ajustés par une loi polynomiale
de degré 3.

Ainsi, on remarque que, en étudiant localement la fraction volumique au sein de la
suspension pour 6 concentrations moyennes ® de la suspension et pour une région de
I'entrefer délimitée par r; < r < r,, on peut explorer le comportement rhéologique de la
suspension pour quasiment toutes les fractions volumiques comprises entre 0.40 a 0.54.
Une seconde remarque particulierement intéressante est que la migration permet d’at-
teindre des fractions volumiques identiques dans I'entrefer pour différents concentra-
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FIGURE 3.7 — Profils radiaux expérimentaux pour les différentes concentrations moyennes ¢ :
0.394, 0.414, 0.435, 0.458, 0.483 et 0.520, avec une résolution de 200 points a travers le gap :
ox = (Rz —Rl)/200.

tiogs moyennes @ de la suspension._ Par exempl_e, on mesure ¢ = 0.48 pour @ = 0.458
et ® =0.483 ou encore ¢ = 0.46 pour ® =0.435 et ® = 0.458.

3.4.1.2 Profils radiaux de la vitesse d’écoulement

A présent, je me concentre sur la vitesse d’écoulement au sein de I'entrefer. La figure
3.11 présente des profils radiaux de la vitesse d’écoulement (normalisée par la vitesse au
rotor QR; et moyenné en z) pour 3 concentrations moyennes : @ = 0.520, 0.458 et 0.394.
Les profils obtenus pour 4 vitesses angulaires du rotor sont représentés : 0.05, 0.3, 1 et 2
tr/min. Naturellement, les commentaires faits ici se généralisent a tous les profils de vi-
tesse établis au cours de ces travaux (tous représentés sur les figures 3.22 et 3.23).

Pour chaque expérience de cisaillement (®, Q2), on observe ainsi le glissement aux

parois mis en évidence par la vitesse normalisée vg/QR;. On remarque notamment que
celui-ci est d’autant plus marqué que la fraction volumique est élevée et que la vitesse
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FIGURE 3.8 — Schéma général du gap. La région qui est vue a la caméra correspond a la partie de
I'entrefer éclairée par la nappe laser. La région que I'on consideére pour étudier le comportement
de la suspension est celle délimitée par la ligne discontinue noire.

angulaire du rotor est faible. Le tableau 3.3 compile les vitesses de la suspension au voisi-
nage du rotor et du stator.

Outre le glissement, les différents profils radiaux de la vitesse démontrent un compor-
tement clairement non newtonien de la suspension dans les cas ou la concentration est
élevée. Quand ¢ diminue, les profils retrouvent une forme plus linéaire caractéristique
d’un fluide newtonien.

3.4.2 Comportement rhéologique de la suspension

Comme nous venons de I'observer, le comportement rhéologique d’'une suspension
dans un écoulement de Couette cylindrique est tres complexe : structuration des parti-
cules au voisinage des parois qui engendre du glissement, migration des particules qui
change la concentration au sein de la suspension. Le montage expérimental que j uti-
lise permet de mesurer localement tous les parametres nécessaires pour caractériser cet
écoulement, a savoir : le taux de cisaillement et la fraction volumique. La contrainte de
cisaillement est quant a elle déduite de la mesure du couple et de I’équation 3.6.

3.4.2.1 Tauxde cisaillement local

La figure 3.12 représente la cartographie du taux du cisaillement réel déduit de la me-
sure de la vitesse (équation 3.3) normalisé par le taux de cisaillement nominal (équation
3.4) pour trois concentrations moyennes ® de la suspension. Lensemble des cartogra-
phies du taux de cisaillement est représenté en annexe. De maniére globale, on y observe
que le taux de cisaillement réel est plus petit que le taux de cisaillement nominal, notam-
ment prés du stator et que cela est d’autant plus marqué que ® est grand et que Q est
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FIGURE 3.9 — Profils radiaux expérimentaux pour les différentes concentrations moyennes ¢ :
0.394, 0.414, 0.435, 0.458, 0.483 et 0.520, avec une résolution de 14 points a travers le gap :
0x = (R, —Ry)/14.

petit. Verticalement, on observe que le taux de cisaillement est invariant ce qui témoigne
d’'un cisaillement uni-dimensionnel, comme il était attendu et espéré.

3.4.2.2 Contrainte de cisaillement locale

La contrainte de cisaillement est déduite de la mesure du couple grace a I'équation
3.6. Le tableau 3.4 synthétise le domaine de contrainte de cisaillement qui a été exploré.
Pour chaque vitesse angulaire du rotor, la contrainte varie d’environ 30% entre r; et r,.
Au total, en recoupant toutes les expériences, cela permet d’explorer un large domaine de
la contrainte de cisaillement allant de I'ordre de quelques pascals lorsque la suspension
est peu concentrée et que la vitesse angulaire est petite, a plus d'une centaine de pascals
lorsque ¢ et Q sont élevés.

En résumé, I'étude locale de la suspension isodense permet d’étudier le comporte-
ment rhéologique de la suspension pour :
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FIGURE 3.10 — Profils radiaux expérimentaux pour les différentes concentrations moyennes ¢ :
0.394, 0.414, 0.435, 0.458, 0.483 et 0.520, avec une résolution de 14 points a travers le gap : dx =
(R2 —R;)/14. Seuls les points compris entre r; et r, pour chaque concentration ® sont représentés.
Droite : ajustement polynomial du troisieme ordre dont les coefficients sont représentés sur le

tableau ci-dessus,  =cp+c17+c2 r’+c3r

3

¢ un domaine quasi-continu de la concentration allant approximativement de 0.4 a

0.54

e un domaine du taux de cisaillement allant de 3.1073 s71 2 0.8 s~ L.

* un domaine de la contrainte de cisaillement allant de quelques pascals a une cen-
taine de pascals
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FIGURE 3.11 - Profils de vitesse azimutale mesurés pour des vitesses angulaires : Q = 0.05 tr/min,
Q=0.3 tr/min, Q =1, et Q =2 tr/min pour 3 concentrations ¢ : 0.520, 0.458 et 0.394.

3.4.2.3 Modélisation par une loi d’'Herschel-Bulkley

On peut donc établir la loi de comportement pour différentes concentrations ¢ don-
nées en associant simultanément les mesures locales de ¢, y et Z;» de toutes les ex-
périences pour r; < r < r,, et en ajustant chaque courbe Z;,(y) (¢ fixée) par une loi
d’'Herschel-Bulkley : ;5 = 1.+ KYy", ou 1., K et m correspondent respectivement a la
contrainte seuil, I'indice de consistance et 'indice de rhéofluidification de la suspension.
Ainsi, la figure 3.13 (haut) représente I"évolution de la contrainte de cisaillement en fonc-
tion du taux de cisaillement pour cinq concentrations (¢ +0.002). Le comportement rhéo-
logique a bien évidemment été étudié sur toute la gamme de concentration disponible
mais, par souci de clarté, seulement cinq concentrations sont représentées ici. La figure
3.13 (milieu) compile I'’ensemble des parametres K, m et 1. ainsi déterminés en fonction
de la concentration ¢. On y retrouve bien des parametres (m, K,t.) caractéristiques du
comportement rhéologique des suspensions non-browniennes composées de spheres,
en accord avec ce qui est déja établi dans la littérature :

e Larhéofluidification est d’autant plus marquée que la concentration est importante
(m décroit avec }).

¢ I'indice de consistance K et la contrainte seuil T, croissent de maniére similaire
avec la fraction volumique ¢ (voir figure 3.13 - bas) et semblent atteindre un plateau
pour ¢ = 0.52.

e Pour les plus faibles concentrations (¢ < 0.45), la suspension démontre un com-
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Qltr/min] | © |0.520 0483 0458 0435 0.414 0.394

0.05 rotor | 043 065 071 073 0.75 0.76
stator | 0.15 0.13 0.12 0.13 0.12 0.12

0.1 rotor | 049 065 070 0.73 075 0.76
stator | 0.17 0.13 0.12 0.12 0.12 0.12

0.2 rotor | 0.54 0.66 0.70 0.73 0.75 0.77
stator | 0.17 0.14 0.12 0.12 0.12 0.12

0.3 rotor | 0.56 069 070 0.74 0.75 0.77
stator | 0.16 0.13 0.12 0.12 0.12 0.12

0.5 rotor | 060 0.70 073 0.75 076 0.77
stator | 0.16 0.14 0.12 0.12 0.12 0.12

0.7 rotor | 063 070 073 0.75 0.76 0.77
stator | 0.16 0.14 0.13 0.12 0.12 0.12

1 rotor | 064 0.73 075 0.76 077 0.78
stator | 0.15 0.14 0.12 0.12 0.13 0.13

2 rotor | 0.67 075 076 077 0.78 0.79
stator | 0.15 0.14 013 0.13 0.13 0.13

TABLEAU 3.3 — Vitesse normalisée vg/QR; mesurée au voisinage du rotor pour chaque concentra-
tion @ et vitesse de rotation Q du rotor. La mesure au voisinage du stator est faite en (r —R;)/(Ry —
R;) = 0.96 et la mesure au voisinage du rotor est faite en (r —R;)/(R2 —Ry) =0.03.

portement quasi-newtonien (m ~ 1) avec une contrainte seuil de 'ordre de 'unité,
tandis que pour les plus fortes concentrations (¢ = 0.52), la suspension se carac-
térise par un comportement fortement non newtonien (m = 0.7) et une contrainte
seuil plus importante (1. ~ 10! Pa).

Le comportement de la suspension est donc bien rhéofluidifiant! Cependant, il est
difficile de dire quoique ce soit de plus a partir de la loi d’'Herschel-Bulkley qui contient
3 parametres dont le sens physique n’est pas toujours clair ou tout du moins auxquels
il est difficile de donner une interprétation microscopique. Nous allons maintenant voir
comment il est possible de capter cette rhéofluidification au travers d'un seul parametre :
une fraction volumique de blocage, ¢,,, variable avec ;.
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() 0.520 0.483 0.458 0.435 0.414 0.394
my [g] 20.73 24.04 26.59 29.16 31.76 34.49
Q [tr/min] H [mm] 53.8 58.0 61.2 644 676 71.0

0.05 M [uNm] 2525 1330 1200 950 600 510
2q2(ri) [Pal | 17.8 8.7 7.7 5.8 3.5 2.9
212(rp) [Pal | 14.9 7.0 5.8 4.4 2.6 2.1

0.1 M [uNm] 3550 1830 1440 1120 780 670
212(r;) [Pal | 25.0 12.0 9.3 6.8 4.5 3.8
212(ro) [Pal | 21.0 9.7 7.0 5.1 3.4 2.8

0.2 M [uNm] 5260 2800 2210 1680 1250 1050
2q2(r) [Pal | 37.1 18.3 14.2 10.3 7.3 6.0
212(rp) [Pal | 31.1 14.8 10.7 7.7 5.5 4.4

0.3 M [uNm] 6600 3740 2900 2250 1730 1460
212(r;) [Pal | 46.6 24.5 18.6 13.7 10.1 8.4
212(r) [Pal | 39.0 19.8 14.0 10.3 7.6 6.1

0.5 M [uNm] 9070 5450 4290 3380 2680 2290
212(r;) [Pal | 64.0 35.7 27.6 20.6 15,6 13.1
212(ro) [Pa] | 53.5 28.8 20.7 15.5 11.7 9.5

0.7 M [uNm] 11270 7020 5595 4500 3590 3090
2q2(r;) [Pal | 79.5 46.0 36.0 275 209 177
212(ro) [Pal | 66.5 37.1 27.0 20.7 15.7 129

1 M [uNm] 14000 9220 7450 6100 4930 4280
212(r;) [Pal | 98.8 60.4 47.9 373 287 245
212(ro) [Pal | 82.7 48.8 36.0 280 216 17.8

2 M [uNm] | 23800 16400 13400 11200 9150 8020
212(r;) [Pal | 167.9 107.5 86.1 68.4 53.2 459
292(rp) [Pal | 140.5  86.7 64.8 514 40.0 334

TABLEAU 3.4 — Tableau regroupant les mesures de couple M et les hauteurs H pour chaque concen-
tration @ de la suspension et chaque vitesse angulaire Q du rotor. Les valeurs des contraintes dé-
duites en r = r; et r = r, sont également regroupées sur ce tableau voir section 3.4.1.1 .
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b =0.520 b =0.458 é = 0.394
Q= 0.05 tr/min Q= 0.05 tr/min Q= 0.05 tr/min

30 1 0.81 0.81 0.81
0.72 0.72 0.72

25 0.63 0.63 0.63
g 0.54 0.54 0.54
£ 904 0.45 0.45 0.45
N 0.36 0.36 0.36
15 0.27 0.27 0.27
0.18 0.18 0.18

0.09 0.09 0.09

10 1 0.00 0.00 0.00

0 1 0 1

Q= 0.3 tr/min Q= 0.3 tr/min Q= 0.3 tr/min

0.81 0.81 0.81
0.72 0.72 0.72
0.63 0.63 0.63
0.54 0.54 0.54
0.45 0.45 0.45
0.36 0.36 0.36
0.27 0.27 0.27
0.18 0.18 0.18
0.09 0.09 0.09
0.00 0.00 0.00
0 1
Q= 1.0 tr/min Q= 1.0 tr/min Q= 1.0 tr/min
0.81 0.81 0.81
0.72 0.72 0.72
0.63 0.63 0.63
0.54 0.54 0.54
0.45 0.45 0.45
0.36 0.36 0.36
0.27 0.27 0.27
0.18 0.18 0.18
0.09 0.09 0.09
0.00 0.00 0.00
0 1 0 1

Q= 2.0 tr/min Q= 2.0 tr/min Q= 2.0 tr/min

0.81 30 0.81 0.81
0.72 0.72 0.72
0.63 95 0.63 0.63
0.54 0.54 0.54
0.45 o 0.45 0.45
0.36 0.36 0.36
0.27 0.27 0.27
0.18 15 0.18 0.18
0.09 0.09 0.09
0.00 10 0.00 0.00

FIGURE 3.12 — Cartographie du taux de cisaillement mesuré y(r, z) pour 10 mm < z < 34 mm, nor-
malisé par le taux de cisaillement yn(7) pour un fluide newtonien (équation 3.4) pour plusieurs
vitesses angulaires Q2 =0.05, 0.3, 1 et 2 tr/min. On observe que le taux de cisaillement mesuré est
plus faible que le taux de cisaillement nominal, en particulier au voisinage du stator. On observe
également une localisation du cisaillement proche du rotor dans le cas des plus fortes concentra-
tions.

3.4.24 Gp(Z12)

I a été montré que la rhéologie des suspensions est correctement saisie en introdui-
sant une fraction volumique de blocage dépendante de la contrainte de cisaillement, soit
dm(Z12) [Lobry et al., 2019]. Ainsi, je poursuis cette approche déja employée au cours
du chapitre 2 et je détermine une fraction volumique de blocage ¢, pour chacune des
contraintes de cisaillement X1, mesurées entre r = r; et r = r, au cours des différentes
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FIGURE 3.13 — Haut : Loi de comportement rhéologique pour cinq fractions volumiques ¢ +0.001.
Cela permet de déduire les parametres de rhéofluidification pour un comportement obéissant a
une loi d’'Herschel-Buckley : 21, = 1, + KY™. 1. est la contrainte seuil et m est I'indice de rhéo-
fluidification. On observe que plus la concentration est importante, plus la rhéofluidification est
prononcée. Milieu : Evolution des paramétres de comportement pour un fit obéissant a une loi
d’'Herschel-Bulkley : 1> = 1, + KY". (a) Evolution de l'indice de consistance. (b) Evolution de
I'indice de rhéofluidification. (c) Evolution de la contrainte seuil. Bas : Evolution de l'indice de
consistance K en fonction de la contrainte seuil ..

expériences (¥, Q). Pour ce faire, je trace l'inverse de la racine carrée de la viscosité ré-
duite n; en fonction de la fraction volumique ¢ puis j’'ajuste mes points suivant une loi
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constitutive ns(¢) basée sur celle de Maron and Pierce [1956] (voir figure 3.14) :

5.0 < 312 < 6.1 Pa

Ns =

xp(Z12)

(1 —cb/tbm(zlz))z

6.1 < X9 <75Pa

7.5 < X2 <9.1Pa

0.30
7 = 5.6 Pa 7 = 6.8 Pa T = 8.3 Pa
0.25 Best fit parameters: E Best-fit-parameters: E Best-fit- parameters:
ag = 0.6+/-0.1 o = 0.73+/-0.05 ag = 0.814/-0.05
020 A ®,, = 0.502+4/-0.009 4 ®,, = 0.515+/-0.003 4 ®,, = 0.527+/-0.002
0.15 1 1
~. ~ ~
— — —
0.10 B B
0.05 1 B B
0.00 T T T T T T T T T T T T T T T
P P P
9.1 < ¥y <11.1Pa 11.1 < ¥y5 < 13.6 Pa 13.6 < X9 < 16.6 Pa
0.30
7= 10.1 Pa 7 =124 Pa T = 15.1 Pa
0.25 Best-fit-parameters: B Best-fit-parameters: B Best fit parameters:
ag = 0.964/-0.04 o = 0.914/-0.06 ag = 1.104/-0.03
0201 @, = 0.540+/-0.002 ] D, = 0.540+/-0.003 ] @,,, = 0.557+/-0.001
0.15 1 1 1
~ ~ ~
— — —
0.10 B B
0.05 1 B B
0.00 T T T T T T T T T T T T T T T
P P P
16.6 < X2 < 20.3 Pa 20.3 < X192 < 24.7 Pa 24.7 < X192 < 30.2 Pa
0.30
7 = 18.4 Pa 7 = 22.5 Pa T = 27.5 Pa
0.25 Best-fit-parameters: B Best-fit-parameters: B Best fit parameters:
ag = 0.914/-0.02 o = 1.114/-0.03 oy = 1.05+/-0.07
0201 @, = 0.546+/-0.001 ] D, = 0.5614/-0.002 ] D, = 0.5624+/-0.004
S S &
0.15 . .
~ ~ ~
— — —
0.10 B B
0.05 1 B B
0.00 T T T T T T T T T T T T T T T
P P P
30.2 < Y12 < 36.9 Pa 36.9 < Y12 < 45.0 Pa 45.0 < ¥12 < 55.0 Pa
0.30
5 Pa 7 = 40.9 Pa T = 50.0 Pa
0.25 parameters: B Best-fit-parameters: B Best-fit-parameters:
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FIGURE 3.14 — Evolution de I'inverse de la racine carrée de la viscosité réduite, déduite des mesures
expérimentales de Y et Z;» en fonction de la fraction volumique mesurée. (points de couleurs).
Ligne continue : Ajustement par une loi de Maron Pierce modifiée permettant d’obtenir la fraction
volumique de blocage ¢, et le coefficient oy pour chaque contrainte de cisaillement.
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FIGURE 3.15 — (Gauche) Evolution de la fraction volumique de blocage ¢, déduite de I’équation
3.19, en fonction de la contrainte de cisaillement X1,. (Droite) Evolution du parametre d’ajuste-
ment og.

La figure 3.15 représente les évolutions de la fraction volumique de blocage ¢, et
du parameétre d’ajustement oy déduit de I’équation 3.19 en fonction de la contrainte de
cisaillement X;,. Quelques commentaires sont ici nécessaires. Tout d’abord, on observe
que ¢,, varie de 0.50 a 0.61 pour une contrainte de cisaillement comprise entre 5.6 Pa
et 91 Pa, ce qui correspond a une variation anormalement grande pour une suspension
non-brownienne composée de particules sphériques. En effet, la littérature [Lobry et al.,
2019] montre que, pour une telle suspension, la fraction volumique de blocage peut éven-
tuellement varier de 0.54 a 0.62, mais cela concerne un domaine de contrainte bien plus
étendu, allant de 10! 4 10? Pa. Pour un domaine de contrainte comparable a celui qui est
exploré au cours de mes expériences (de 10° 4 102 Pa), la littérature témoigne d'une frac-
tion volumique de blocage qui s’étend "seulement" de 0.57 a 0.62 pour une suspension de
spheres. Ainsi, les valeurs de ¢, déterminées ici via I’équation 3.19 ne semblent pas étre
en accord avec ce qui est connu dans la littérature. Moi-méme, au cours de mes travaux
sur les inversions de cisaillement (présentés au chapitre 2), j’ai déduit des valeurs de ¢,,
comprises entre 0.58 et 0.61 pour une suspension composée de particules sphériques de
polystyréne, avec des contraintes allant de 5 a 100 Pa (soit le méme domaine que celui
exploré au cours du présent chapitre). De plus, on observe que la valeur de o varie énor-
mément sur la plage de contraintes étudiée en passant de 0.6 a 1.64! Ces valeurs ne sont
pas acceptables puisqu’on attend plutdt oy = 1 pour une suspension non-brownienne de
particules sphériques. Pour ces raisons, nous avons estimé que la fraction volumique de
blocage quel’on déduit par'équation 3.19 n’était pas correcte. Les raisons pour lesquelles
il n’est pas possible de représenter nos données par la loi de Maron-Pierce alors que nous
avions réussi a le faire au chapitre 2 ne sont pas tres claires et mériteraient sans doute
qu’on se penche sur le probléeme. Est-ce que la dispersion des mesures de n; pour chaque
contrainte de cisaillement conduit a un biais mal supporté par la loi de Maron-Pierce qui
contient deux parametres libres? Ou, au contraire, est-ce que la loi de Maron-Pierce qui
a été établie a partir de mesures de rhéométrie macroscopique n’intégrerait pas, de facto,
les artefacts liés a ce type de rhéométrie dont on est débarrassé ici?

Quoiqu'’il en soit, nous avons choisi de contraindre un peu plus I'ajustement de n(¢p)
(212 fixée) en utilisant une autre loi constitutive : celle de Zarraga et al. [2000]. Pour une
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contrainte donnée, le modeéle de Zarraga et al. [2000] établit que :

(b _3
Ns = (1 — m) 9_2'344) (3.20)
m\~12

Je précise que Zarraga et al. [2000] établissent cette loi constitutive en déterminant ¢, =
0.62. L'exposant 2.34 qu’on trouve dans I'exponentielle permet dans ce cas précis de re-
trouver larelation d’Einstein (équation 1.8) lorsque ¢ — 0. Si on revient a mon cas d’étude,
le comportement que j'étudie se situe dans le régime concentré, ot il a été montré que le
frottement solide régit le comportement de la suspension. Etant bien loin du régime di-
lué, on peut supposer que la détermination de ¢(Z,) vial’équation 3.20 est fiable, méme
si ¢, varie légerement avec X1, et que, des lors, on ne retrouve plus la relation d’Einstein
quand ¢ — 0. Une seconde remarque importante est que, en accord avec |’équation 3.20,
la viscosité de cisaillement n; est supposée dépendre en méme temps de ¢ et du rapport
&/ dyy. La figure 3.16 représente de nouveau 1'évolution de la viscosité n; en fonction de
¢ pour différentes contraintes de cisaillement mais, cette fois, ajustée suivant I’équation
3.20. Ainsi, on déduit une nouvelle gamme de la fraction volumique de blocage en fonc-
tion de la contrainte de cisaillement.

La figure 3.17 représente I'évolution de la fraction volumique de blocage ¢, en fonc-
tion de la contrainte de cisaillement Z,,. Contrairement a ce qui a été observé précédem-
ment lorsque mes mesures furent ajustées via la loi constitutive modifiée de Maron and
Pierce [1956] (eq. 3.19), on observe ici que les valeurs de ¢,, déduites de la loi consti-
tutive de Zarraga et al. [2000] (eq. 3.20) sont davantage en accord avec ce qui est déja
rapporté dans la littérature [Boyer et al., 2011; Lobry et al., 2019; Ovarlez et al., 2006;
Peters et al., 2016; Singh et al., 2018; Zarraga et al., 2000] pour des suspensions non-
browniennes de spheres frictionnelles : 1a fraction volumique de blocage de la suspension
non-brownienne et non colloidale varie de 0.56 a 0.62 pour une contrainte de cisaillement
variant de 5.6 Pa < X, <91 Pa. On ajuste la variation de ¢,, avec X1, en utilisant une loi
proposée par Richards et al. [2020] :

b = (1— e T/T12) (p;';f +e T/ 3P (3.21)

L'ajustement de mes points de mesures ¢,,(Z2) par cette fonction donnent : q)ﬁﬁf =0.560,

P =0.626 et T, = 20.1 Pa. Les valeurs de ces différents parameétres sont tout a fait réa-

listes. En effet, les valeurs de q)i{ff (212 — 0) et b, (212 — 00) sont quasiment identiques
a celles qui ont été mesurées et simulées par Lobry et al. [2019]. La valeur de la contrainte
caractéristique T est elle aussi du méme ordre de grandeur que celle qui est proposée par
Lobry et al. [2019]. Cette contrainte caractéristique dans le modele de rhéofluidification
proposé par Lobry et al. [2019] correspond a la contrainte qu’il est nécessaire d’appliquer
pour que les contacts entre particules transitent d'un régime élastique vers un régime
plastique. C’est donc les caractéristiques des particules (rugosité de la surface, proprié-
tés mécaniques) qui fixent la valeur de 1. Les particules de PMMA ayant des propriétés
voisines des particules de polystyréne dont étaient constituées les suspensions étudiées
par Lobry et al. [2019], il est rassurant de voir que la contrainte typique qui caractérise la

rhéofluidification est du méme ordre de grandeur pour les deux systeémes.
L'équation 3.21 permet d’établir une cartographie de ¢,, a partir de X, pour chaque

expérience de cisaillement, qui me servira, comme nous allons le voir maintenant, a dé-
terminer la fonction g(d/d,,). Létablissement de cette fonction g nous permettra au final
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FIGURE 3.16 — Evolution de la viscosité réduite, déduite des mesures expérimentales de YetZipen
fonction de la fraction volumique mesurée. Points de couleur : expériences. Ligne continue : Ajus-
tement par une loi de Zarraga et al. [2000] permettant d’obtenir la fraction volumique de blocage
¢ pour chaque contrainte de cisaillement.

de comparer la migration observée expérimentalement avec celle prédite par le Suspen-
sion Balance Model de Morris and Boulay [1999].
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FIGURE 3.17 — Evolution de la fraction volumique de blocage ¢,, déduite de I’équation 3.20, en
fonction de la contrainte de cisaillement ;5. Ligne continue : Ajustement des mesures suivant la
loi de Richards et al. [2020].

3.4.3 Viscosité normale de la suspension

Jusqu’ici, nous nous sommes employés a établir la loi constitutive qui relie la viscosité
a la fraction volumique et la contrainte de cisaillement. Nous allons maintenant nous in-
téresser a |’établissement de la seconde loi constitutive, ;. Dans un premier temps, nous
allons nous intéresser a la variation du rapport des viscosités g = n,/ns avec le rapport

G/ b

Je rappelle, qu’au début de ce chapitre, nous avons montré que g devait suivre la loi
3.14:
(=22 (3.22)
"o
Il est important de comprendre que je ne suis pas en mesure via mon montage ex-
périmental de déterminer la constante go = q (¢ (rp)) qui intervient dans I'équation 3.14
propre 4 chaque concentration ®. Pour déterminer gy, nous allons ajuster la mesure de
g (d(ro)) sur des résultats de la littérature. Pour les plus grandes fractions volumiques que
nous avons explorées dans ce travail (¢ = 0.54, /P, = 0.9), plusieurs travaux de la littéra-
ture donnent des résultats tres similaires entre eux [Boyer et al., 2011; Chevremont et al.,
2019; Zarraga et al., 2000]. Ces résultats constituent par conséquent une référence fiable
qui peut nous servir a rescaler nos résultats. Nous choisissons de déterminer ¢ a partir de
larelation de Zarraga et al. [2000] (plutot que celle de Boyer, par exemple) car les fractions
volumiques de blocage que nous mesurons sont proches de celle de Zarraga et al. [2000]

(G = 0.62).

Le tableau 3.5 récapitule les données importantes ici pour établir la courbe g(d/d ).
On remarque notamment que ¢, varie peu, que ce soit entre r; et r, pour une méme
concentration $ ou bien a travers les différentes concentrations ®. D’un coté, cette consta-
tation est un peu embétante car nos expériences ne nous permettront pas de distinguer
les variations de q avec ¢ d’'une part et avec ¢/, d’autre part. Cependant, d'un point de
vue pratique, il sera plus facile de comparer nos résultats avec ceux de la littérature o,
comme nous 'avons déja dit, I'hypothese d'une fraction volumique de blocage indépen-
dante de la contrainte de cisaillement est faite. On remarque également dans le tableau
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3.5 qu’il y a un recouvrement non nul et parfois important des valeurs de fractions volu-
miques locales pour différentes fractions volumiques moyennes.

D 0.520 0.483 0.458 0.435 0.414 0.394
Q [tr/min] 1 1 1 1 2 2
ek 02 015 0.5 015 0.5 0.15
2 1

&(r;) 0.520 0473 0.460 0.438 0.420 0.402
212(r;) [Pal | 102.1 64.7 495 385 55.0 459

G (ri) 0.614 0.609 0.604 0.599 0.606 0.603

LR 070 085 085 085 085 085
2 1
B(ro) 0.543 0.501 0.485 0.460 0.439 0.419

212(rp) [Pal | 82.6 470 36.0 28.0 40.0 334

Gm(re) | 0.612 0.603 0.598 0.592 0.600 0.596

TABLEAU 3.5 — Tableau regroupant la fraction volumique et la fraction volumique de blocage, en
r=rjetr=r,, etservant a établir la courbe g(d/d ).

Concretement, pour tracer la courbe q = f(d/d,,), j’ai déterminé la constante man-
quante ¢o a partir des résultats de Zarraga et al. [2000] obtenus pour le méme rapport
¢/ b, que celui que je mesure en r = r, dans 'expérience o1 ® = 0.520 ((r, — R1)/(Ra —
R1) =0.7,d(ry) = 0.543, by (1) = 0.612, voir valeurs inscrites en rouge dans le tableau 3.5).
Je suis alors en mesure de tracer la variation de g avec ¢/}, pour toutes les concen-
trations mesurées entre r = r; et r = ry avec ® = 0.520. Cette variation est représentée
par les point bleus sur la courbe 3.18 (haut). Ensuite, je construis, morceau par mor-
ceau la courbe g = f({p/d,,) en fixant a chaque fois la constante manquante g égale a
q(d(ro)/bm(rp)) mesurée sur la portion de courbe déduite de la mesure de q(d/b,,;) ob-
tenue pour 'expérience a une fraction volumique moyenne plus grande. La figure 3.18
(haut) présente tous les résultats ol1 on observe, pour presque toutes fractions volumiques
moyennes, @, un trés bon recouvrement des points. Seule la courbe obtenue pour D =
0.520 ne présente pas de recouvrement avec les autres. Il aurait en effet fallu faire une ex-
périence supplémentaire pour une fraction volumique moyenne de I'ordre de 0.5 pour
pouvoir observer ce recouvrement. L'absence de cette concentration dans mon étude
provient d'une maladresse expérimentale qui m'a conduit a ajouter un peu trop de liquide
la premiére fois que j’ai dilué la suspension dans le gap... Malgré ce petit défaut, les résul-
tats sont convaincants, en particulier en raison des larges recouvrements qui sont obser-
vés pour les différentes fractions volumiques moyennes. L'allure générale de la courbe est
proche de celle de Zarraga et al. [2000]. Ceci constitue une justification supplémentaire
au choix que nous avons fait de fixer la premiere valeur de go (obtenus pour ® = 0.520 a
partir de la corrélation de Zarraga et al. [2000].
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J’ai également tracé les évolutions de g en fonction de ¢/¢,, d’apres les équations
3.23 [Boyer et al., 2011] (b, = 0.585) et 3.25 [Zarraga et al., 2000] (b, = 0.62). Rappelons
que Boyer et al. [2011], en imposant la pression particulaire et en mesurant la contrainte
de cisaillement, proposent une mesure du coefficient de friction macroscopique d'une
suspension, p=1/q:

M2 — 1

M)y = 1+1,/1,

5
Hy + +1,+ chmll,/z pour ¢, =0.585 (3.23)

1 —_—
q(d)
ol U, M2 et Iy sont respectivement des constantes égales a 0.32, 0.7 et 0.005. I, est le
nombre visqueux (sans dimension) défini par :

% = (@) = ¢m¢— q))z (3.24)

D’un autre coté, Zarraga et al. [2000] ont établi :

_ ¢
1_¢/¢m

Naturellement, pour ¢/¢,, = 0.85, ma courbe q(¢b/d,,) est en accord avec celle éta-
blie par Zarraga et al. [2000] qui a servi a fixer la valeur de gy dans cette gamme de fraction
volumique. Les résultats sont également proches de ceux de Boyer et al. [2011]. Mais on
observe que pour ¢/, < 0.85, la tendance de la courbe g(¢b/db,y,) que j'ai déterminée se
rapproche davantage de la fonction établie par Zarraga et al. [2000] que de celle proposée
par Boyer et al. [2011], pour finalement s’en écarter a mesure que ¢/, diminue.

3
g(p) =2.1703e>3 et 1, = 2.17( ) pour  Gpm=062  (3.25)

Il ne me reste plus maintenant qu’a multiplier la fonction g(¢p/¢,,) par ns obtenue en
rhéologie locale pour obtenir la viscosité normale. La figure 3.18(bas) représente 1'évo-
lution de n,, en fonction de ¢/¢,,. Je compare la viscosité normale ainsi établie avec la
viscosité normale établie par Boyer et al. [2011] (eq 3.24) et celle établie par Zarraga et al.
[2000] (eq 3.25) pour laquelle ¢, = 0.62 (dans le cas de Boyer et al. [2011], n,, dépend
seulement de ¢/¢,,). On observe que I'évolution de la viscosité normale de la suspension
que j’étudie est tres bien représentée par I'équation 3.25 [Zarraga et al., 2000] méme si on
observe une différence lorsque ¢/, = 0.85.

Habituellement, il est plus commun de tracer les fonctions p = 1/qg et ¢/, en fonc-
tion du nombre visqueux I, = 1/n,, [Boyer et al., 2011]. Ainsi, la figure 3.19 représente ces
deux fonctions. Je précise qu'il ne s’agit pas de nouvelles mesures effectuées mais simple-
ment d'une autre maniére de représenter les résultats déja exprimés précédemment sur
la figure 3.18.

En conclusion sur les lois constitutives, mes résultats tendent a montrer que :

(i) la viscosité de cisaillement dépend a la fois de ¢ et de ¢/ by, Gy, étant elle-méme
une fonction de la contrainte de cisaillement.

(i) la viscosité de cisaillement que j'ai mesurée est correctement représentée par la loi
proposée par Zarraga et al. [2000] (équation 3.20) ot une fraction volumique de blo-
cage dépendante de la contrainte de cisaillement est introduite.

(iii) nos expériences ne nous ont pas permis de déterminer si g et ), étaient des fonc-
tions de ¢ ou de ¢p/P,, seulement ou encore de ¢ et de G/ byy,.
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FIGURE 3.18 — Haut : Evolution de ¢ en fonction de ¢/ ,. Couleur : Déduit des différentes concen-
trations moyennes ®, cisaillée 2 Q = 1 tr/min (2 tr/min pour ® = 0.414 et ® = 0.394). Ligne bleue :
loi constitutive 3.25 de Zarraga et al. [2000]. Ligne orange : loi constitutive 3.23 de Boyer et al.
[2011]. Ligne noire : Ajustement par un polyndme de degré 2. Bas : Evolution de n, en fonction de
®/dy,. Ligne bleue : loi constitutive 3.25 (avec ¢, = 0.62) de Zarraga et al. [2000]. Ligne orange :
loi constitutive 3.24 de Boyer et al. [2011].

(iv) laviscosité normale n, et le rapport de la viscosité normale sur la viscosité tangen-
tielle, noté g, que nous avons mesurés sont trés bien représentés par la corrélation
proposée par Zarraga et al. [2000] (équation 3.25), sauf pour les plus petites fractions
volumiques (b/dy,, < 0.8) dans le cas de g ou pour les plus grandes (b/ b, = 0.85)
dans le cas de 1.

3.4.4 Profils radiaux
3.4.4.1 Profils de concentration

Comme indiquée sur la figure 3.18 (haut), la courbe q(¢/¢,,) est ajustée par un po-
lynéme du second degré dont les coefficients sont simplement des parametres d’ajuste-
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FIGURE 3.19 — Evolution du coefficient microscopique p (haut) et du rapport ¢/¢,, (bas) en fonc-
tion du nombre visqueux I,. Ligne orange : travaux de Boyer et al. [2011] (équation 3.23). Ligne
bleue : inverse de la fonction g de Zarraga et al. [2000] avec ¢, = 0.62.

ment sans signification physique particuliere :

2
q(i) = +0.83 - 4.93(i) + 6.18(i) (3.26)
q)m q)m m
Par ailleurs, si, comme nous I’avons supposé, N; =0 (i.e. A, = 1) le SBM indique que, :
2
q=dr, (—) (3.27)
o

En résolvant les équations couplées 3.27 et 3.26 ou la valeur de ¢, est déterminée pour
chaque expérience a ® fixée (voir tableau 3.6), on peut tracer les profils de concentration
pour chacune des fractions volumiques moyennes de la suspension (voir figure 3.20). On
observe sur cette figure que, comme on s’y attendait, les profils de concentration sont
bien prédits en utilisant la fonction g(d/d,,) déterminée expérimentalement. On peut
maintenant regarder la sensibilité des profils a la loi q(d/d,,;) et pour cela regarder quels
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sont les profils prédits par la corrélation de Zarraga et al. [2000] (équation 3.25).

) 0.520 0.483 0.458 0.435 0.414 0.394
Q [tr/min] 1 1 1 1 2 2
= 02 015 015 015 015 0.15
2 1
Lol 0.7 085 085 085 085 085
2 1

Gpue | 0532 0.488 0.473 0451 0431 0.411

bm 0.613 0.606 0.601 0.596 0.603 0.600

TABLEAU 3.6 — Tableau regroupant les différentes valeurs ¢, et ¢, servant a prédire les profils
de concentration obtenusa Q =1ou2 tr/min.

Sur la figure 3.21, on observe un assez bon accord entre les profils expérimentaux et
les prédictions du Suspension Balance Model de Morris and Boulay [1999] couplé aux lois
constitutives de Zarraga et al. [2000] (eq.3.25 ou ¢,, = 0.615). L'accord est bien sir trés
satisfaisant pour les grandes fractions volumiques pour lesquelles la fonction g($p/d ;)
déterminée par Zarraga et al. [2000] était la méme que la notre. A plus basse fraction volu-
mique les différences que nous avons enregistrées pour q(¢/¢,,) commencent a affecter
plus sérieusement les profils de concentration.

3.4.4.2 Profils de vitesse

Pour aller plus loin, je m’'intéresse maintenant a la vitesse d’écoulement au sein de
I'entrefer et a la possibilité de prédire la vitesse locale de I'’écoulement via un modéle in-
cluant le Suspension Balance Model, le rapport des viscosité g que j’ai établi et des condi-
tions de glissement aux parois de la géométrie.

Dans le cas d'un écoulement de Couette cylindrique, si il n'y a pas de glissement aux
parois, on peut montrer (voir annexe) que la vitesse de la suspension au sein de I’entrefer
obéit a I'équation suivante :

S [d”“”g]) (3.28)

ve(r) =Qr x (1 T
Rlz [dr/nsr3]

On observe notamment sur cette équation que la vitesse locale d’écoulement vg(r) dé-
pend bien de la concentration locale ¢(r) via la viscosité de cisaillement (¢}, (b%). Par
ailleurs, il est nécessaire d’introduire une correction de glissement aux parois, vraisem-
blablement lié a la structuration de la suspension. Jana et al. [1995] montrent que les vi-
tesses apparentes de glissement au niveau des cylindres (interne et externe) sont données
par:

. Ns(P1,2)
us(Ri) =P(d12)ayi,  avec  P(Ppr2) = —
1,2 et Y12 sont respectivement la fraction volumique et le taux de cisaillement au voisi-
nage du rotor et du stator.  est le coefficient de glissement introduit par Jana et al. [1995].

(3.29)
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FIGURE 3.20 — Profils radiaux de fraction volumique pour chaque concentration moyenne ¢ : 0.394,
0.414, 0.435, 0.458, 0.481 et 0.520. Chaque profil observé expérimentalement (formé par les points
de couleur) est comparé a un profil théorique (ligne discontinue colorée) prédit par le Suspen-
sion Balance Model pour une suspension dont la concentration moyenne ¢p,,;; est déterminée
en moyennant la concentration ¢ mesurée expérimentalement en dehors des régions structurées
proches des parois de la suspension : r; < r < ry.

Par souci de simplification, nous considérerons ce coefficient équivalent au niveau du ro-

tor et du stator, ce qui signifie que : us(R;12) =Pay; 2 avecp = w (B1 =P2 =p).Jana
et al. [1995] montrent alors que le champs de vitesse peut s’exprimer de la facon suivante
(démonstration faite en annexe) :

R 3
vo(r) _ us(®e) (Q_ us(Ry) us(Rl)) A [drimer?) .30

R R R R
r 2 2 1 Rl2 [dr/r]srs]

avec des vitesses de glissement qui respectent les équations suivantes (démonstration en
annexe) :

AZER%XIRZ[dr/r]sr?’]+i & C=1/Ry (3.31)
Ba R, R;
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FIGURE 3.21 — Profils radiaux de fraction volumique pour chaque concentration moyenne @ :
0.394, 0.414, 0.435, 0.458, 0.481 et 0.520. Chaque profil observé expérimentalement (formé par
les points de couleur) est comparé a un profil théorique (ligne discontinue colorée) prédit par le
Suspension Balance Model pour une suspension dont la concentration moyenne ¢y, est dé-
terminée en moyennant la concentration ¢ mesurée expérimentalement en dehors des régions
structurées proches des parois: r; < r < r,.

Dzﬁf{gxf2 [dr/r]sr3] +L & B=1R, (3.32)
ﬁa Ry Rz

D-B A-C
W= S pBxe ¢ W TR O

On remarque notamment ici avec les expressions de A et D que c’est le rapport ns/p qui
intervient dans les équations donnant les vitesses de glissement au rotor et au stator;
autrement dit, c’est le coefficient de proportionnalité entre les deux (voir eq. 3.29) qui
intervient. Afin de comparer les profils observés expérimentalement avec les profils pré-
dits par le modele, nous avons simplement choisi de reprendre le coefficient donné par
Jana et al. [1995], soit p = /8, que les auteurs ont déterminé pour 0.45 < ¢ < 0.53. Il est
ainsi possible de prédire les profils radiaux de la vitesse d’écoulement a partir de la visco-
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sité locale n; (eq. 3.20), elle-méme dépendante d'une part de la concentration locale ¢(r)
prédite par la fonction g déterminée précédemment (équation 3.26), et d’autre part de la
fraction volumique de blocage ¢, qui dépend elle méme de la contrainte de cisaillement.

Il est important de comprendre que les profils de vitesse que nous mesurons ne sont
peut-étre pas les profils a I'équilibre. En effet, il faut se souvenir de la fagon dont les ex-
périences ont été faites. Nous avons dans un premier temps précisaillé la suspension en
imposant une vitesse 2 = 1 ou 2 tr/min (voir tableau 3.4) et avons attendu suffisamment
longtemps pour que le profil de concentration correspondant a la vitesse Q) ait atteint son
état stationnaire. Et, c’est dans cet état de migration que nous avons mesuré les profils
de vitesse pour différentes valeurs de Q. Donc, pour résumer, les profils de vitesse v(r)
mesurés pour différents Q ont tous été obtenus pour des profils ¢(r) obtenus a Q =1 ou
2 tr/min (suivant la concentration moyenne ® de la suspension isodense).

Dans une expérience a Q donné, la contrainte variant finalement assez peu dans le
gap, on peut considérer que la rhéofluidification influence peu le profil de vitesse. Ainsi,
par souci de simplification, nous considérerons que la fraction volumique de blocage qui
apparait dans la loi constitutive n;(¢b, ¢,,) est constante dans le gap (en revanche les varia-
tions de ¢,, avec ® seront bien siir prises en compte). Les figures 3.22 et 3.23 présentent
les profils radiaux de la vitesse d’écoulement (normalisée par la vitesse au rotor QRy),
pour toutes les concentrations ® de la suspension et pour toutes les vitesses angulaires
Q du rotor. Pour chaque expérience de cisaillement (@, Q), je trace le profil déduit de
la mesure par PIV et le profil prédit par le SBM couplé aux équations 3.26, 3.20 et 3.30
- 3.33. On y observe de maniere générale un tres bon accord entre le profil mesuré ex-
périmentalement (ligne de couleur) et le profil prédit par le modele (ligne noire) bien
que, pour certaines concentrations @ et pour certaines vitesses de rotation Q, le glisse-
ment aux parois observé soit un peu différent des prédictions de Jana et al. [1995]. En
effet, sur les figures 3.22 et 3.23, les profils de vitesse sont prédits pour f = n,/8, et cela
fonctionne tres bien pour la majorité des plus hautes fractions volumiques. Cependant,
les prédictions sont moins bonnes lorsque ® diminue et que Q augmente. Dans ces cas
13, en faisant varier un peu ce coefficient 3, nous avons pu voir que les prédictions de-
venaient meilleures pour p = ns/6 voire = ny/4. Nous avons donc étudié cette varia-
tion de  avec ¢ et avec ¢/d,, de maniere plus exhaustive. Pour cela, de maniere ana-
logue a Jana et al. [1995] en reprenant I’équation 3.30, j'ai déterminé pour chaque expé-
rience (@, Q) la vitesse de glissement au stator ug(R2) et celle au rotor us(R;) en tragant

1/9/1’—er2 [alr/r]srg]/ffli2 [dr/nsrs] en fonction de erz [dr/r]srg]/ffi2 [dr/nsrs] (voir
figure 3.24) et en ajustant chaque graphe par une droite affine y = C; x x + C, (tirets noirs
sur chaque graphe de la figure 3.24) ot Cy = us(R2)/Ry et C; = —us(R1)/Ry — us(R2)/Ro.
Nous pouvons donc en déduire le coefficient de glissement au rotor §; et au stator f,
pour chaque expérience de cisaillement :

_us(Ry) & Py us(Ro)
=— 9= —=
6lY1 dYg

Bi (3.34)
Y1 et Y2 sont respectivement les taux de cisaillement déterminés au voisinage du rotor et
du stator en effectuant une moyenne du taux de cisaillement déduit par la PIV, respecti-
vement pour r < r; et r > r,. Les graphes de la figure 3.25 tracent I'évolution de f3; et 5,
en fonction de ¢ puis de ¢/d,,. Notons que les fractions volumiques ¢ et les fractions
volumiques de blocage ¢, utilisées pour tracer ces deux graphes sont celles mesurées
(ou déduites) en r = r; et r = r, pour chaque expérience de cisaillement. Lobservation de
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ces deux graphes semble indiquer que le coefficient de glissement 3 est une fonction du
rapport ¢/}, (Z12) et non de ¢ uniquement.

Le bon accord entre les résultats expérimentaux et les prédictions qui utilisent les lois
constitutives que nous avons établies n’est bien stir pas surprenant. Il montre simplement
que le traitement de données qui a été fait pour obtenir les lois constitutives est cohérent.
Cette cohérence devait étre vérifiée, en particulier pour n(¢, Z12) dont la variation avec
21 a été représentée par une fraction volumique de blocage dépendante de la contrainte
de cisaillement.
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FIGURE 3.22 — Profils de vitesse azimutale mesurés pour toutes les vitesses angulaires Q pour 3
concentrations ¢ : 0.520, 0.483 et 0.458. Pour chaque concentration ®, un profil théorique est cal-
culé a partir des équations 3.26, 3.20 et 3.30.
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FIGURE 3.23 — Profils de vitesse azimutale mesurés pour toutes les vitesses angulaires Q pour 3
concentrations ¢ : 0.435, 0.414 et 0.394. Pour chaque concentration ®, un profil théorique est cal-

culé a partir des équations 3.26, 3.20 et 3.30.
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FIGURE 3.24 — Graphe illustrant comment déterminer les vitesses de glissement au niveau du rotor
et du stator pour chaque expérience de cisaillement (®, Q) via I’équation 3.30.
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3.5 Conclusion

Pendant mon étude sur le cisaillement d'une suspension non-brownienne isodense
en écoulement de Couette cylindrique a large entrefer, jai mené des mesures locales
de la vitesse et de la fraction volumique au sein de I'’écoulement. Ces mesures locales
sont complétées par une mesure du couple total subi par la suspension, de laquelle est
déduite la contrainte de cisaillement locale. La variation de la viscosité de cisaillement
avec la contrainte est décrite par la variation de la fraction volumique de blocage avec la
contrainte, quelle que soit la fraction volumique locale. La mesure des profils de concen-
tration dans des suspensions a des fractions volumiques moyennes différentes m’'a per-
mis de proposer une loi qui relie le rapport des viscosités normales et de cisaillement au
rapport de la fraction volumique sur la fraction volumique de blocage. En plus de I'éta-
blissement de ces lois constitutives, j'ai pu observé plusieurs caractéristiques de 1’écou-
lement d'une suspension concentrée dans une cellule de Couette avec en particulier une
structuration en bandes des particules au voisinage des parois et un glissement apparent
de la suspension sur celles-ci.

Dans le prochain chapitre, je retranscris une étude sur la resuspension visqueuse ou
les mémes particules que celles que j’ai utilisées ici sont dispersées dans un liquide iso-
indice moins dense qu’elles. Les champs de vitesse et de concentration dans le plan (r, z)
sont déterminés a I'aide du méme dispositif et des mémes procédures de traitement d’'images.
Nous observerons des différences notables avec ce que nous avons décris dans ce cha-
pitre. Nous verrons en particulier que la migration radiale est beaucoup moins prononcée
dans le cas d'une suspension non-isodense.
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3.6 Annexes

3.6.1 Annexe A- Influence du ménisque sur la hauteur H de la suspen-
sion

La présence du mercure au fond de la cellule de Couette est tres importante dans mon
montage expérimental car il permet d’éviter une migration malheureuse des particules
solides depuis la région cisaillée de I'entrefer vers la région située sous le rotor. Lincon-
vénient du mercure est qu'il forme deux ménisques au niveau des parois de la géomé-
trie. Ainsi, une partie de la suspension est contenue dans ces régions formées par les mé-
nisques. Je fais ici un rapide calcul pour montrer que I’erreur induite sur la hauteur H de
la suspension calculée vial’équation 3.6 par la présence des ménisques est négligeable au
vu du volume de suspension introduit dans I’entrefer.

Régions
structurées

Rotor ——» -4——— Stator

il

Hg

FIGURE 3.26 — Schéma des ménisques dus a la présence du mercure au fond de la cellule de
Couette.

La forme du volume formé par le mercure est assimilée a un demi-tore ouvert (voir fi-
gure 3.26). Dans ce cas de figure, le volume formé par les ménisques au niveau du mercure
est égala:

Rg—Rl 2 R1+R2 Rz—Rl 2

2 ) T ( 2 )( 2 )
Avec Ry = 19 mm et Ry = 24 mm, on obtient : Vyenisque = 362 mm?. Or, le plus petit vo-
lume de suspension qu’on introduit dans I'entrefer est pour ® = 0.520 ot :

Vinenisque = H(Rg - Ri)( (3.35)

mp+mf

Vsusp(@ =0.52) = 5

(3.36)

Avecp=1.19 g/cm?®, my, =22.51 get my =20.73 g, on obtient : V5, = 36336 mm3. Ainsi,
I'erreur induite sur la hauteur H par la présence des ménisques est dans le pire des cas
environ égale a 1% et c’est pourquoi la présence des ménisques est ici négligée.

3.6.2 Annexe B- Démonstration des équations 3.30 - 3.33

Je reprends ici la démonstration de Jana et al. [1995] pour comprendre comment on
détermine I’équation 3.30.
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D’une part, on sait que : X1 = 1ngn;Y et, au cours du chapitre, on a montré que y =

r%(%). D’autre part,ona: Xio = C/r? (eq. 3.6). Ainsi, on obtient :

€ o2 ( ve) (3.37)
r2 Mo dr\r :
En posant B = C/1, on obtient :
V B
d(_e) = ——dr (3.38)
r Ns”
Afin de déterminer la constante B, on integre cette derniére relation de Ry aRy :
R2 v R2 B
f d(—e) :f ~dr (3.39)
Ry r Ry NsT

On nomme la vitesse de glissement au rotor u(R;) et celle au stator ug(R»). Ainsi, on a
vg = QR —us(Ry) enr =R; et vg = us(Rz) en r = Ry. Notons que, dans le cas ot1il n’y a pas
de glissement, us(R1) = us(R2) =0 etonabien vg =QR; enr=R; et vg=0en r =R,.

Ainsi, on peut déduire que la constante B est égale a :

B=|1Q-

us(R1) us(RZ)) 8 1 (3.40)

R R R
1 2 Ry [dr/nsr?’]
En reprenant I’équation 3.38 et en I'intégrant cette fois-ci de r a Ry, on déduit I’équation

suivante : N
—-ug(R v 2
s( 2) 4 _e — B x f
R r r
En injectant I’équation 3.40 dans cette nouvelle équation, on déduit I’équation 3.30 posée
dans le chapitre :

dr/r]sr?’] (3.41)

dr/r]srs]

The
vo(r) _ us(Re) (Q_ us(Ry) us(Ru) o

(3.42)
r R2 R2 R1 1512 [dr/nsrs]

Notons que, dans le cas ol il n'y a pas de glissement, on retrouve 1'équation 3.28. Par

ailleurs, Jana et al. [1995] définissent un coefficient de glissement 3 au rotor et au stator

respectivement tels que :

B = us(Rq) % B, = us(Rp)

aYl' aYo

(3.43)

Yi et Y, sontrespectivement les taux de cisaillement au rotor et au stator. Jana et al. [1995]
montrent que f3; = ¢ xn;,,; avec ¢ = 1/8 (n;,1 et ns2 sont les viscosités au voisinage du stator
et du rotor). Par ailleurs, par souci de simplification, nous considérons ici que B; = fo = p
puisque 11 = N2 = Ns. Onadonc: us(Ry) =Pay; et us(Ry) =pPay,, etPp=cxn;.

En connaissant la constante B (eq.3.40),on a:

r

Y= r%( Ve) _ n?ﬂ (3.44)
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Ainsi, en injectant I’équation 3.43, et en notant I = ffi > [d rin sr3], on obtient les équa-

tions :
us(R1) | us(Ra) us(R1) | us(Ra)
Q‘(R—E+R—22) Q_(R—11+R—22)
. _ & V.= (3.45)
Yi nsR% x1 Yo nsR3 x 1
En remplacant ug(R;) et us(Rp) par leurs expressions respectives, on a donc :
Yi Yo Yz’ Yo
Q—Bd R_1+R_2) Q—f)d(R—l-i'R—z)
o & Vo= (3.46)
& nsR% x 1 Yo nsRE x 1
On peut donc exprimer Y; en fonction de y, et Y, en fonction de y; :
Q _ Yo Q _ Yi
. pa R . Ppa R
Viewom— T & Yommo— (3.47)
saRI+ 7 saRol+ ¢
On pose : A = g—;R‘%I +goB=g,C=getD= g—;RgI + ;- Ainsi, on réécrit les deux équa-

tions telles que :

) Q B . N ) Q c . (3.48)
.= — — X = —— XYy .
Yi PaxA A Yo Yo BaxD D Yi
En couplant les deux équations, on a donc :
) Q B ( Q c . ) (3.49)
.= — — X —— XY .
Vi paxA A \paxD D Vi
et on obtient finalement : D_B
Ry) =Pay;=Q| ———— 3.50
us(R1) =pay; (AD_BC) (3.50)
De maniere analogue, on obtient :
A-C
Ry) =Pay,=Q| ——— 3.51
us(R2) =pay, (AD_BC) (3.51)

3.6.3 Annexe C- Cartographie du taux de cisaillement normalisée sur
I'ensemble des expériences

On observe que, excepté proche du rotor, le taux de cisaillement mesuré est plus faible
que le taux de cisaillement nominal. On observe également une localisation du cisaille-
ment proche du rotor dans le cas des plus fortes concentrations.
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FIGURE 3.27 — Cartographie du taux de cisaillement mesuré Y(r, z) pour 10 mm < z < 34 mm, nor-

malisé par le taux de cisaillement yn(r) pour un fluide newtonien (équation 3.4) pour les vitesses

.

0.05, 0.1, 0.2, et 0.3 tr/min pour toutes les concentrations

Q=

angulaires les plus basses
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FIGURE 3.28 — Cartographie du taux de cisaillement mesuré Y(r, z) pour 10 mm < z < 34 mm, nor-

malisé par le taux de cisaillement yn(r) pour un fluide newtonien (équation 3.4) pour les vitesses

ions ¢.

0.5, 0.7, 1, et 2 tr/min pour toutes les concentrat

Q=

angulaires les plus hautes
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Chapitre 4

Resuspension visqueuse induite par
cisaillement

« Que serait la physique sans la
gravitation? »

Albert Einstein
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4.1 Introduction: Une breve histoire de doctorant

Le principal objet de recherche de ma thése au cours de ces trois années a été la resus-
pension visqueuse induite par cisaillement dans un écoulement de Couette cylindrique
en régime de Stokes (faible nombre de Reynolds). Au repos, les particules solides plus
lourdes que le fluide suspendant sédimentent sous I'effet de 1a gravité, formant ainsi un lit
sur le fond de la géométrie mais, une fois I’écoulement enclenché, les particules migrent
vers le haut. Ce flux induit par le cisaillement vient contrebalancer la sédimentation et,
lorsque I’état stationnaire est atteint, la suspension s’est dilatée et présente un profil de
concentration variable avec|’altitude. La resuspension visqueuse fut pour la premiere fois
observée par Gadala-Maria and Acrivos [1980] et ensuite expliquée par Leighton and Acri-
vos [1986] et Acrivos et al. [1993] qui ont montré que c’est le nombre de Shields qui ca-
ractérise ce phénomene. Plus tard, Zarraga et al. [2000] ont utilisé les mesures d’Acrivos
et al. [1993] sur la hauteur stationnaire de resuspension pour déduire la loi constitutive
nn- Cette loi est essentielle en rhéologie des suspensions puisqu’elle intervient au niveau
des contraintes normales particulaires qui, en accord avec le Suspension Balance Model
de Morris and Boulay [1999], sont a I'origine des phénomenes de migration. La visée de
mon étude est expérimentale et consiste a venir étayer le SBM qui est certes prometteur,
mais souffre d'un manque cruel de mesures pour étre parfaitement validé.

En réalité, d'un point de vue chronologique, au cours de ma these, j'ai d’abord étudié
la resuspension visqueuse, avant d’étudier la rhéologie de la suspension isodense pré-
sentée au chapitre précédent. Nous verrons dans la suite que le montage expérimental
de resuspension s’il permet de mesurer la contrainte normale particulaire Z‘;g sur une
gamme tres importante de fractions volumiques, ne donne pas acces a la viscosité locale
de la suspension. En effet, puisque, dans I’état resuspendu, il existe un gradient vertical
de concentration, la mesure du couple exercé par le rotor n’est pas suffisante pour déter-
miner le champ de contrainte de cisaillement dans la suspension. La premiere partie de
ce chapitre est la reproduction d'un article que nous avons soumis a Journal of Fluid Me-
chanics (accompagné d'un Supplementary Material) ou, essentiellement, nous relions la
contrainte normale particulaire Zé’g au taux de cisaillement local. Dans une seconde par-
tie, je montre comment la connaissance de la viscosité de cisaillement que nous avons
déterminée avec la suspension isodense nous permet d’enrichir 'analyse des données de
resuspension. Enfin, dans une derniere partie, je présente des résultats que j'ai obtenus
sur la resuspension d’'une suspension de particules cubiques, une occasion pour moi de
revenir sur des suspensions de particules non sphériques (voir chapitre 2).

Avant de présenter de facon exhaustive les résultats que j’ai obtenus sur la resuspen-
sion, je fais un bref résumé des principaux résultats présentés dans I’article soumis et je
donne quelques précisions qui me semblent importantes mais qui n’ont pas pu étre insé-
rées dans l'article.

Résumé des principaux résultats

Le montage expérimental décrit au chapitre 3 a d’abord été congu pour étudier la re-
suspension d'une suspension composée de particules sphériques de PMMA suspendues
dans du Triton-X-100. De maniere analogue a la méthode employée pour le cas isodense
(chapitre 3), j’ai ainsi pu déduire la concentration en particules solides au sein de la sus-
pension resuspendue pour différents cisaillements imposés par la vitesse angulaire Q du
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FIGURE 4.1 — Schéma de la suspension dans I'entrefer. Encadré rouge : zone ou les mesures de ¢
et Y sont utilisées pour compiler as. Cette région exclue les zones structurées pres des parois et la
zone a proximité de l'interface avec le mercure o1 les mesures du champs de concentration sont
altérées par la réflexion de la nappe laser sur la surface métallique.

rotor, connaissant la quantité de particules solides a I'intérieur du sédiment. Mais ce n’est
pas tout! Comme nous 'avons déja vu dans le chapitre précédent, le montage expéri-
mental que j’ai utilisé permet également de mesurer la vitesse d’écoulement au sein de
I'entrefer en se servant des particules solides comme "traceurs", et m’'a donc permis de
connaitre le taux de cisaillement local dans I'entrefer. Dans un premier temps et via un
seul montage expérimental, j'ai ainsi pu mesurer localement la fraction volumique qui
permet de déduire la troisieme contrainte normale particulaire, ainsi que le taux de ci-
saillement a l'intérieur de I'entrefer de la cellule de Couette pour une suspension non
isodense. Les particules sont les mémes que celles que j’ai utilisées pour déterminer les
lois constitutives (p, = 1.19 103 kg/ m3) et elles sont dispersées dans du Triton X100 moins
dense qu’elles (pf = 1.06 10° kg/m?>). Le nombre de Shields, A = (9noY)/(2Apgho) ol hy
est la hauteur du lit sédimenté, s’étend de 1073 a 1.

L'étude du champs de concentration nous a permis d’apprécier a nouveau la structu-
ration des particules au voisinage des parois de la géométrie. Hors de ces régions structu-
rées (voir schéma sur la figure 4.1), nous avons caractérisé la resuspension en mesurant le
profil vertical de fraction volumique pour en déduire le champs de la troisieme contrainte
normale particulaire Zg’g enrésolvant les équations de Cauchy. D’autre part, la mesure des
profils de vitesse m'a permis de mesurer le taux de cisaillement local. J’ai pu apprécier la
complexité de I'écoulement et montrer qu’il était tres différent de celui qui était attendu
pour un fluide newtonien. Pour aller plus loin, la connaissance de ces deux champs nous
a permis d’établir le lien entre Zgg et Y. Nous avons obtenu un résultat trés surprenant
mais déja récemment observé par Saint-Michel et al. [2019] : 1a dépendance de Zgg avec
Y en loi de puissance avec un exposant voisin de 0.7, indépendamment de la fraction vo-
lumique. Par ailleurs, nous avons été capables de mesurer ag = 23’)’3/ NoY pour une large
gamme de fractions volumiques (0.15 < ¢ < 0.56) et trouver des résultats tout a fait com-
patibles avec la corrélation proposée par Zarraga et al. [2000].
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Ainsi, I’étude des profil verticaux de concentration a essentiellement confirmé des
études qu’'on trouve dans la littérature, en étendant simplement la gamme de concen-
trations accessibles et en donnant une version locale des expériences réalisées d’abord
par Acrivos et al. [1994] et interprétées par Zarraga et al. [2000]. En revanche, I’étude des
profils radiaux de concentration et de vitesse a mis en évidence des résultats tout a fait in-
attendus sur lesquels j’aimerais m’arréter quelques instants. Nous avons en effet observé
que le Suspension Balance Model de Morris and Boulay [1999] couplé aux lois constitu-
tives de Zarraga et al. [2000] échoue a décrire les profils radiaux de concentration dans
le cas d’'une suspension non isodense, alors que nous parvenons a décrire relativement
bien les profils radiaux de vitesse de I'écoulement via ce méme modele couplé aux lois
constitutives de Zarraga et al. [2000] et a des conditions de glissement établies par Jana
et al. [1995]! Cette observation est illustrée par les figures 4.2, 4.3 et 4.4. Pour chaque ex-
périence, les profils sont mesurés a trois hauteurs différentes : z = 0.25h;, 0.5h; et 0.75h;
(hs étant la hauteur de la suspension resuspendue) et pour différentes vitesses de rotation
allant de 0.3 tr/min a 60 tr/min.

Profils radiaux de concentration

Afin de comprendre les différences notables entre les profils radiaux observés et les
profils prédits par le SBM et sur la suggestion d'un des referees du papier présenté dans la
suite du chapitre, nous nous sommes demandé si une ségrégation par taille de particules
ne pouvait pas expliquer ces différences. En effet, les particules que nous avons utilisées
ne sont pas parfaitement monodisperses. Donc, a priori, rien n’interdirait qu'une ségréga-
tion par taille ait lieu. Cette ségrégation par taille, quand elle a lieu, peut étre vue comme
une migration des particules dont la vitesse dépend de la taille : la vitesse de migration
varie comme la taille des particules au carré. Ainsi, dans une géométrie de Couette, ol,
comme nous l’avons vu les particules migrent vers le cylindre externe, il est possible que
les plus grosses particules occupent préférentiellement les régions voisines du cylindre
externe tandis que les plus petites particules se retrouvent essentiellement prés du cy-
lindre interne. Il est également tout a fait possible que, compte tenu de la facon dont
nous déterminons la fraction volumique locale, nous manquions cette ségrégation. En ef-
fet, rappelons que la fraction volumique est déduite de la mesure de la densité de centre
de particules, sans que la taille des particules intervienne. Ainsi, si une ségrégation par
taille a lieu dans notre écoulement, nous sous-estimerons la valeur de la fraction volu-
mique dans les régions ol se trouvent en moyenne les grosses particules et nous la sur-
estimerons dans les régions occupées par les petites particules. Cette idée suggérée par
le referee nous a semblé tres intéressante et nous avons procédé a différents tests pour
traquer cette possible ségrégation. Le premier test a consisté a mesurer la variation du
rayon apparent d,y, des particules au sein de I'entrefer, représentée sur la figure 4.5 pour
quatre vitesses de rotation du rotor : Q2 =0.3 (bleue), 1 (orange), 20 (vert) et 60 (rouge)
tr/min, et ot1 le rayon apparent est moyenné a la méme altitude ' pour les quatre vitesses

.Nous avons ainsi pu observer que le rayon apparent
. . Q=O;3tr/min . .
mesuré est constant a travers |'entrefer pour chaque experience de resuspension. Cepen—

dant, nous avons été intrigué par le fait qu’il varie en fonction de la vitesse angulaire du
rotor et donc de la densité n. Nous avons donc tracé a,p), en fonction de n et nous avons
pu observer une corrélation entre le deux quantités (voir la figure 4.6) rendant caduque

angulaires: z = (%hsi%hs)

1. dans le but d’étre certain d’avoir la méme épaisseur de nappe laser traversant les particules solides et
les mémes conditions optiques - sans aberrations - pour la caméra et ainsi pouvoir comparer a,pp, entre les
différentes expériences de resuspension
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FIGURE 4.2 - Profils radiaux de concentration de toutes les expériences de resuspension. Pour
chaque état, les profils radiaux sont tracés pour 3 hauteurs différentes. Les profils radiaux sont
calculés a partir de 10000 images, avec un échantillonnage dx = (R, —R;)/200 et moyennés sui-
vant z sur +0.05/;. La structuration aux parois est observée pour chaque état. En dehors de ces
régions structurées, les profils sont plats (ligne de couleur), en contradiction avec les prédictions
du Suspension Balance Model [Morris and Boulay, 1999] (lignes en tirets).
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FIGURE 4.3 - Profils de vitesse azimutale mesurés pour les expériences de resuspension : Q = 0.3,
0.5, 1, 2 tr/min. Pour chaque expérience : trois hauteurs différentes z de la suspension (soient
trois concentrations différentes ¢) sont étudiées. Les profils théoriques déduits de la fraction vo-
lumique moyenne mesurée ¢, Lignes pleines : profils newtoniens sans glissement aux parois.
Ligne en tirets : profils newtoniens avec du glissement estimé par Jana et al. [1995]. Ligne en poin-
tillés : profils prédit par le SBM sans glissement, et avec glissement pour les lignes discontinues

avec pointillés.
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FIGURE 4.4 - Profils de vitesse azimutale mesurés pour les expériences de resuspension : Q = 5,
10, 20, 30, 40 et 60 tr/min. Pour chaque expérience : trois hauteurs différentes z de la suspension
(soient trois concentrations différentes ¢) sont étudiées. Les profils théoriques déduits de la frac-
tion volumique moyenne mesurée ¢,,,;;- Lignes pleines : profils newtoniens sans glissement aux
parois. Ligne en tirets : profils newtoniens avec du glissement estimé par Jana et al. [1995]. Ligne
en pointillés : profils par le SBM sans glissement, et avec glissement pour les lignes discontinues
avec pointillés.
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FIGURE 4.6 — Rayon apparent des particules en fonction de la densité de particules. Chaque cou-
leur renvoie a une vitesse de rotation du rotor.

le fait de déduire la présence ou non de ségrégation via la mesure de a,,. En effet, il est
possible que a,p, ne dépende pas en réalité de n mais plutot de ¢ (la fraction surfacique
occupée par les particules) puisque le seuil local calculé dans le traitement numérique
dépend lui-méme du rapport pixels blancs sur pixels noirs. Il serait alors possible dans le
cas ou la ségrégation jouerait un role que ¢; soit plus grand au voisinage du stator. On
sous-estimerait alors le rayon des particules ce qui expliquerait pourquoi on ne mesure
pas de variation de a,p, a travers le gap.

Pensant que ce test ne permettait pas de trancher sur la présence ou non de ségré-
gation, nous en avons tenter un autre. Nous pouvons en effet observé sur la figure 4.2
que les bandes sont légerement plus larges au stator qu’au rotor, ce qui peut apparaitre
comme un nouvel argument en faveur d’'une ségrégation qui veut que les grosses parti-
cules soient au voisinage du stator. Pour quantifier cette observation, nous avons mesuré
la distance inter-bande au voisinage du rotor pour toutes les altitudes et pour toutes les
vitesses angulaires du rotor. Pour cela, le profil radial au voisinage du rotor est ajusté par
une fonction quasi-périodique du type :

b(r) :Aer/Lcos(zan+(p)+B 4.1)
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FIGURE 4.7 — Espacement des bandes structurées au rotor en fonction du taux de cisaillement pour
différentes concentrations.

Le parametre d’ajustement / indique la périodicité de la fonction cosinus et permet donc
d’estimer la largeur des bandes de structuration pour chaque altitude et chaque vitesse
angulaire. En tracant / en fonction du taux de cisaillement local (figure 4.7), nous obser-
vons alors que la distance inter-bande est reliée au taux de cisaillement (! décroit avec
Y) et a la fraction volumique (! décroit avec ¢). Donc la distance inter-bande, si elle dé-
pend de la taille des particules, dépend également de la fraction volumique et du taux de
cisaillement. Le taux de cisaillement étant plus petit au stator qu’au rotor, il est par consé-
quent parfaitement normal que la distance inter-bande soit plus grande au stator qu’'au
rotor! A nouveau, il nous a fallu constater que ce test ne permettait pas de vérifier s’il y
avait ou non de la ségrégation par taille a I'intérieur de mon entrefer.

Cette recherche sur la présence éventuelle de ségrégation a constitué la premiere mo-
tivation pour mener I'étude sur la suspension isodense présentée au chapitre précédent.
Nous avons en effet décidé de mettre a 'épreuve le montage expérimental ainsi que I'en-
semble du protocole expérimental (expériences et traitement d'image) en étudiant la méme
suspension dans le cas isodense, dont la migration radiale est avérée, mieux reconnue et
mieux établie que le cas non isodense. Autrement dit, nous avons décidé d’éprouver ma
mesure expérimentale de la concentration dans le cas isodense ou nous savons que le
SBM prédit correctement la migration [Sarabian et al., 2019]. Dans ce cas, nous avons
montré que ma mesure expérimentale de la concentration était correctement prédite par
le Suspension Balance Model. Ainsi, comme il n'y a aucun argument pour penser que la
ségrégation puisse avoir lieu lorsque les particules n'ont pas la méme densité que le fluide
et qu’elle n’existe pas quand le liquide et les particules ont la méme densité, nous en avons
conclu que la ségrégation n’avait pas non plus lieu dans le cas non isodense. Les raisons
pour lesquelles le SBM ne prédit pas correctement les profils radiaux de concentration
dans des expériences de resuspension ne sont pas tres claires mais il s’agit sans doute
alors d'un couplage entre les flux de particules dans les directions radiale et verticale. Des
simulations numériques sont en cours de développement dans I'équipe pour tenter de
donner une interprétation correcte de cette observation.
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Quelques précisions sur la mesure des profils de vitesse

La premiere concerne la mesure locale de la vitesse d’écoulement lorsque la vitesse
angulaire du rotor est supérieure a 2 tr/min. Il faut savoir que la caméra IDS que j'utilise
est limitée par une fréquence maximale de 33 Hz. En raison de cette caractéristique ainsi
que des parametres géométriques de mon montage expérimental, la vitesse limite du ro-
tor pour étre capable d’observer une méme particule sur deux images successives dans
le plan laser (et ainsi de pouvoir en déduire sa vitesse azimutale) est d’environ 2 tr/min.
C’est notamment pour cette raison que, au cours de I’étude sur le cas isodense, le plus
fort cisaillement est effectué pour Q = 2 tr/min. Or, comme nous allons le voir au cours
de ce chapitre, mes expériences de resuspension comprennent également des vitesses an-
gulaires du rotor plus grandes, comprises entre 5 et 60 tr/min, ce qui rend impossible la
mesure du champs de vitesse avec la caméra dont je disposais. Afin de mesurer la vitesse
d’écoulement dans de pareils cas, mon astuce a consisté a cisailler la suspension avec la
vitesse angulaire souhaitée (Q2 > 2 tr/min) pour atteindre I'état stationnaire souhaité de
resuspension caractérisé par un certain profil de concentration donnée, puis d’abaisser
Q a 2 tr/min pendant un temps suffisamment bref (T = 5s) pour étre capable de captu-
rer une série d’'image rendant possible les mesures de PIV dans le méme état de resus-
pension. Pour que cela fonctionne, cette astuce doit respecter deux points essentiels. Le
premier point est que la suspension ne doit pas avoir sédimenté de maniére significative
pendant toute la durée de prise d’'images servant a la PIV, pour que le champs de vitesse
correspondent bien au champs de concentration souhaité (celui ou Q > 2 tr/min). C’est
pourquoi, T = 5s. En effet, on peut estimer un ordre de grandeur de la vitesse de sédimen-
tation pour une particule de la suspension par :

_ 2a’gAp

(4.2)
Mo

Vfall =Vx f(d) avec \Y
V est la vitesse de Stokes et f () est une fonction "de freinage" qui tient compte de la pré-
sence des autres particules qui font obstacles au déplacement de la particule considérée.
Je rappelle qu’elle est généralement prise de la forme [Richardson and Zaki, 1954] :

fp)=Q0-p)* avec a=4 ou 5 (4.3)

Ainsi, la vitesse de Stokes est égale a 30 um/s et pour une suspension concentrée a hau-
teur de 40%, cela renvoie a une vitesse de sédimentation de 'ordre de quelques microns
par seconde. En réduisant la vitesse angulaire du rotor pendant 5 secondes, je suis donc
capable de capturer des images successives de PIV dans un "état de resuspension” qui
correspond a une vitesse angulaire supérieure a 2 tr/min. En supposant que la suspen-
sion est caractérisée par un comportement quasi-newtonien (second point essentiel), je
peux ainsi déduire la vitesse d’écoulement pour Q =] tr/min (ou ] > 2) tel que :

vo(r, 2)|a=y = vg(r, 2)|q=2 % % (4.4)

Notons que cette hypothese est d’autant plus justifiée lorsque la fraction volumique est
faible, ce qui est bien le cas lorsque le lit de particules a été tres étendu sous 'effet d'un
cisaillement a grande vitesse de rotation (Q2 = 5 tr/min). En effet, en accord avec la littéra-
ture [Vazquez-Quesada et al., 2016; Zarraga et al., 2000] et mes propres travaux présentés
au chapitre 2 et au chapitre 3, une suspension concentrée de sphéres a un comportement
peu rhéofluidifiant lorsque ¢ < 47%, voire tres faiblement rhéofluidifiant si ¢ < 40%. Par
ailleurs, nous avons vu au chapitre précédent que la viscosité variait beaucoup avec la
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contrainte essentiellement pour les petites vitesses de rotation (2 < 1 tr/min, voir par
exemple la figure 3.11 du chapitre précédent). Ainsi, comme nous le verrons aussi dans la
suite de ce manuscrit, mesurer les profils de vitesse a Q2 = 2 tr/min dans une suspension
ou le profil de concentration vertical a été fixé par I'application d’'une vitesse angulaire
plus grande est une tres bonne approximation.
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4.2 Resuspension visqueuse de particules solides dans un
écoulement de Couette cylindrique: Lien avec les contraintes
normales particulaires (Partie 1/2).
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We perform local measurements of both the velocity and the particle volume fraction
to study viscous resuspension in non-Brownian suspensions for Shields numbers ranging
from 1072 to 1. To this aim, a suspension of PMMA spherical particles dispersed in a
lighter Newtonian fluid (Triton X100) is sheared in a vertical Couette cell where both
velocity and particle density mappings are performed. We show that the radial profiles
of the velocity and of the particle volume fraction are inconsistent in the framework
of local rheology of a Newtonian material and that these discrepancies disappear for a
neutrally-buoyant suspension. The vertical concentration profiles are used to deduce the
third particle normal stress, X%,, by solving the Cauchy equation. X%, is shown not to
vary linearly with shear rate but rather through a power-law with an exponent close to
0.7, irrespective of the value of the particle volume fraction, in accordance with the recent
results of Saint-Michel et al. (2019). At last, we compare our results with the results of
previous studies where a3 = X%, /n9y was deduced from the macroscopic measurement
of the height of the resuspended layer. The agreement is satisfactory.

Key words: non-Brownian suspensions, viscous resuspension, particle normal stresses

1. Introduction

Understanding the flow properties of concentrated suspensions is a real challenge in the
development of many industrial products (e.g., solid propellant rocket motors and fresh
concrete) and in the description of various environmental flows (e.g., torrential lava, mud
flows, and submarine slides). Among other transport properties, shear-induced particle
migration has received increasing attention in recent decades. Particle migration can be
due to inertial effects (Segre & Silberberg 1962) but also occurs at low Reynolds numbers,
for instance, in a Poiseuille flow in which the particles tend to migrate towards the centre
of the channel (Koh et al. 1994; Hampton et al. 1997; Butler & Bonnecaze 1999; Snook
et al. 2016), in wide-gap Couette flow towards the outer cylinder (Graham et al. 1991;
Abbott et al. 1991; Chow et al. 1994; Sarabian et al. 2019) and outward in cone-and-plate
geometry (Chow et al. 1995).

Another typical example of shear-induced migration is viscous resuspension whereby
an initially settled layer of negatively buoyant particles expands vertically when a shear
flow is applied. Viscous resuspension has been observed for the first time by Gadala-Maria
(1980) and later explained by Leighton & Acrivos (1986) and Acrivos et al. (1993), who

1 Email address for correspondence: elisabeth.lemaire@unice.fr
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demonstrated that the height of the resuspended particle layer results from the balance
between a downward gravitational flux and an upward shear-induced diffusion flux. The
authors studied the resuspension of various particles (different sizes and densities) in
two different liquids (different viscosities and densities) sheared in a cylindrical Couette
device. They measured the height of the resuspended layer of particles, hg, as a function
of the shear rate and showed that the difference between hy and hg (i.e., the initial
sediment height) normalized by hg was a function of only the Shields number defined as
the ratio between viscous and buoyancy forces:

hs — ho

— F(A) with A = 207 (1.1)
ho

2 Apgho

where 7 is the shear rate, Ap, the density mismatch and 7y, the viscosity of the suspending
fluid. Their experimental results were found to be in very good agreement with the
diffusive flux model developed by Leighton & Acrivos (1986). Later, Zarraga et al. (2000)
revisited the results of Acrivos et al. (1993) to determine the particle normal stress in the
vorticity direction, X%,, from the height of the resuspended layer of particles by writing
the Cauchy momentum balance in the vertical direction:

oX%,
0z

Then, a relation between X%, and the particle volume fraction at the bottom, ¢y,
is obtained by the integration of (1.2) from the interface between the suspended layer
and the clear liquid at the bottom together with the equation of particle number con-
servation. The relationship between particle normal stress and shear-induced migration
(or resuspension) has been the subject of several studies and is still an active area of
investigation (Nott & Brady 1994; Mills & Snabre 1995; Morris & Brady 1998; Morris &
Boulay 1999; Deboeuf et al. 2009; Lhuillier 2009; Nott et al. 2011; Ovarlez & Guazzelli
2013). The suspension balance model proposed by Morris & Boulay (1999) and refined
by Lhuillier (2009) and Nott et al. (2011) offers a promising framework for modelling
shear-induced particle migration, but it suffers from a relative lack of experimental data
on particle normal stresses.

In addition to the above-cited work of Zarraga et al. (2000), who used the viscous
resuspension experiment of Acrivos et al. (1993) to deduce X%, for particle volume
fractions ranging from 0.3 to 0.5, Deboeuf et al. (2009) determined X%, for particle
volume fractions ranging from 0.3 to 0.5 through the measurement of the pore pressure
in a cylindrical Couette flow. Boyer et al. (2011) used a pressure-imposed shear cell to
measure X%, in the range ¢ € [0.4,0.585], and Dbouk et al. (2013) determined X%, in
the range ¢ € [0.3,0.47] through the measurement of both the total stress Yo and the
pore pressure. See (Guazzelli & Pouliquen 2018) for a review. All of these studies show
a quasi-linear relationship between the particle normal stress components and the shear
rate, but recently, Saint-Michel et al. (2019) performed X-ray radiography experiments
on viscous resuspension that revealed a non-linear relationship with the shear rate.

In this paper, we present the experimental results of viscous resuspension in a Couette
device in which the local particle volume fraction and the local shear rate are measured by
optical imaging. X%, is obtained by integrating (1.2) from the interface between the clear
fluid and the resuspended layer to any height z below the interface. These experiments
present the dual advantage that X%, can be determined for a wide range of particle
fractions and that the local shear rate can be measured to accurately test the scaling of
particle normal stresses with shear rate. In section 2, we present the experimental device
and the methods used to compute both the velocity field and the particle concentration

= Apg¢ (1.2)
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Laser

sheet

mercury

FIGURE 1. a) Sketch of the experimental device. b) View from above. The vertical laser sheet is
shifted by an offset of length yo < Ry from the radial position (dashed line). z is the horizontal
position in the laser sheet, and z is the vertical position. z = 0 is set by the mercury/suspension
interface.

field, for Shields number ranging from 1072 to 1. Section 3 is devoted to the results.
We first discuss the radial profiles of velocity and of particle concentration. Then we
present the vertical concentration profiles from which X%, is deduced. We finish with
some concluding remarks (section 4).

2. Materials and Methods
2.1. Suspension and device

PMMA spheres (Arkema BS572), 2a = 268425 um in diameter and 1.19 103+£10 kg/m?
in density, are used. The particles are dispersed in Triton X 100 to which a small amount
of a fluorescent dye (Nile Blue A, Sigma-Aldrich) is added. This mixture is Newtonian
with a viscosity of 79 = 0.34 4 0.02 Pa.s and a density 1.06 10® +£10 kg/m? at T = 23°C.
The characteristic settling velocity of the particles is then Vg = 2/9 Apg/a?n ~ 20 um/s.
The liquid and the particles are chosen to have roughly the same refractive index, 1.49,
and accurate index matching is achieved by tuning the temperature of the chamber that
contains the rheometer.

The resuspension experiments are conducted in a Couette cell made of PMMA mounted
on a controlled-stress rheometer (Mars I, Thermofisher) (see figure 1(a)). The rotor has
a radius R; = 19mm, and the stator has a radius Ry = 24 mm. Thus, the gap is much
larger than the particle diameter ((Re — Ry)/a ~ 37) and the variation of the shear stress
over the gap is expected to be of the order of 1.6 (X12(R1)/X12(R2) = R3/R3 ~ 1.6).
The impact of the stress variation on particle migration will be discussed in section 3.1.

The bottom of the Couette cell is filled with mercury to prevent the particles from
migrating out of the gap (under the cup) and to maximize slip at the suspension/bottom
interface in order to have a shear rate as homogeneous as possible inside the gap. The
suspension is poured into the rheometer cell and illuminated by a thin vertical laser sheet
(thickness =~ 50 um) offset by yo = 16.2mm from the radial plane (see figure 1(b)). A
camera (IDS, nominal frequency 33 Hz, full resolution 4104 x 2174 pz?) is placed at 90°
to the enlightened plane. The accurate matching of the refractive index, the thinness
of the laser sheet and the resolution of the camera allow the recording of high-quality
images with a resolution of 30 px per particle.
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2.2. Experimental procedure and measurement method
2.2.1. FExperimental procedure

In this paper, we will focus on the steady state of resuspension obtained for various
angular velocities of the rotor, £2: 0.3, 0.5, 1, 2, 5, 10, 20, 30, 40 and 60 rotations per
minute (rpm). For all these angular velocity values, the Reynolds number and the Taylor
number are less than 1 (for the highest angular velocity, Re = pf2Ry(R2 — R1)/n =~
1 and Ta = 4p?2%(Ry — R1)*/n? ~ 1) and the Péclet number is very large (Pe =
6mna’y/kpT > 10%). Note that the inertial effects have also to be compared to the
gravity forces. The ratio of inertial to gravitational forces can be written as R;2%/g. In
our experiment this number is comprised between 1076 and 10~!, meaning that inertial
effects can indeed be neglected. Furthermore, beyond this simple evaluation, Saint-Michel
et al. (2019) performed 2D calculations to evaluate the role of the centrifugal forces
that arise due to geometry curvature and showed that inertia effects do not alter the
concentration profiles for R;2?/g < 1.

To reach the steady state, the suspension is first sheared with an angular velocity of the
rotor equal to 5 rpm for one hour. Then, the speed is set to the desired value for a period
until the steady state is reached; the steady state is considered attained when the torque
applied by the rheometer becomes constant. The time duration necessary to achieve
the steady state is approximately a few hours. Figure 2 shows the viscous resuspension
observed for a few rotor angular velocity values. As {2 increases, the resuspended height
increases and the bulk particle concentration decreases.

2.2.2. Settled layer

The first (left upper) picture of the figure 2 shows an image of the suspension in the
settled state. The sediment height is hy = 21.3mm ~ 4(Ry — Ry). It is really important
to determine as precisely as possible the value of the packing fraction in the sediment,
0o, since it will subsequently be used to deduce the particle volume fraction during the
resuspension experiments (see 2.2.3). ¢¢ is the ratio of volume of the particles that
belong to the sediment to the total volume of the sediment. Thus, to evaluate ¢, it is
necessary to know the exact quantity of particles in the sediment and to measure the
total volume of the sediment. Unfortunately, it is difficult to accurately control the mass
of particles that are poured in the Couette cell. Thus, we decided to measure ¢y in a
separate vessel. To this aim, a known mass of particles, m,, is introduced in a graduated
cylinder of known cross section (approximately 1cm?), S, that contains the suspending
liquid (Triton X100). After the particles have settled (approximately after 24 hrs), the
sediment height, hgeq is carefully measured and ¢g is deduced (¢o = mp/(pphseasS)). We
took three measurements and obtained ¢g = 0.574 4+ 0.003.

2.2.3. Concentration field determination

The concentration field is determined through the measurement of the particle number
density, n;; in the (x, z) vertical laser plane. To this aim, each image is binarized with a
local threshold whose value T'(x, z) is calculated individually for each pixel (z,z) of the
image I(x, z) where T'(z, z) is a weighted sum (cross-correlation with a gaussian window)
of 171 x 171 px? neighborhood of the pixel (x,z)f. The particles are detected through a
watershed segmentation process (Vincent & Soille 1991). The position of the barycentre
of each segmented zone gives the position of each particle centre in the (z,z) plane
sampled with rectangular cells (4, 7) of size dx = (Ry — Ry)/8 and dz = 2a. In each cell,
the number of particle centres, N;;, is measured. The particle density n;; = N;;/(0xdz)

1 See OpenCV adaptiveThreshold https://docs.opencv.org/2.4/index.html
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FIGURE 2. First line: typical images recorded for different rotor rotation speeds. A photo of the
settled layer (£2 = 0) is also presented (height 21.3mm). Second line: mapping of the particle
volume fraction averaged over 10000 images (with the exception of the sediment for which only
20 images have been used). Third line: azimuthal velocity normalized by the rotor velocity 2Ry
and averaged over 100 velocity fields. Fourth line: vertical velocity normalized by 2R; and
averaged over 100 velocity fields. The rotor is on the left of each frame, the stator is on the
right, and the mercury/suspension interface corresponds to the bottom of each frame.
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is reconstructed in the (r, z) plane, making the change of variable r = y/y2 4+ z2. Due to
the non-zero thickness of the laser sheet and of the slight polydispersity of the particles,
n;; is not the absolute particle density, and to compute the true particle volume fraction,
we use the particle volume conservation from the sediment to the resuspended state:

dom(R3 — R} )ho

hs Ro
IN R, Mij2mr drdz

o(r,z) = xn(r, z) with x = (2.1)

Note that the determination of ¢(r, z) from the measurement of n(r, z) is not the method
that is most widely used. The more standard approach consists in measuring the area
of particles intersected by the laser sheet (see for instance (Sarabian et al. 2019) or
(Snook et al. 2016)). In Appendix A, we justify the choice of the method that has been
used. To this aim, the vertical concentration profile in a neutrally-buoyant suspension is
determined from the two methods. We show that considering the particle area crossed
by the laser sheet introduces a bias that is less pronounced when particle concentration
is determined from the particle number density.

The mean particle volume fraction is computed by repeating the image analysis over
10000 decorrelated images (with the exception of the sediment for which only 20 images
were used). The acquisition time can be as long as 100 hrs for the lowest rotation speed
of the rotor. Examples of the concentration field are given in figure 2, which calls some
comments that will be discussed in more detail in section 3:

(i) Near the walls, the particle fraction is lower than in the bulk of the suspension,
which should stem from the layering of the particles near the walls (Suzuki et al. 2008;
Yeo & Maxey 2010; Blanc et al. 2013; Gallier et al. 2016; Deboeuf et al. 2018).

(ii) Outside of the structured zones, no or very weak radial particle migration is
observed: the maximum difference in the particle volume fraction is evaluated to be
less than 2%.

(iii) Along the vertical direction, a negative concentration gradient is observed as
expected in the case of resuspension flows with a sharp interface separating the suspension
and the pure fluid (Acrivos et al. 1994).

(iv) Near the bottom on the rotor side, particle volume fraction decreases by approxi-
mately 2%. This will be discussed in more detail in section 3.2 and in Appendix A but
from this observation we can evaluate the resulting uncertainty on y and thus on the
absolute value of ¢(r, z). The area affected by the concentration change is roughly one
tenth of the sediment leading an uncertainty of 0.3% on the particle volume fraction.

2.2.4. Velocity fields

The aim of the present study is to investigate resuspension and to link it to particle
normal stresses. Because X%, is a function of the shear rate, it is essential that the shear
rate is known as precisely as possible. For this purpose, we measured the velocity field
in the gap. The shift in the laser sheet out of the radial plane allows particle image
velocimetry (PIV) measurements (Manneville et al. 2004) in the (z,z) plane. Under
the assumption that the radial component of the velocity is zero or much smaller than
the azimuthal component, vy can be deduced from a simple projection of v, along the
orthoradial direction (see figure 1(b)):

)7\/552""% (2.2)

Ua(% Z) = Um(xa z
Yo

The velocity field v(v,(x, 2),v.(x,2)) is computed using the open source software
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DPIVSOFT{ (Meunier & Leweke 2003). Each image is divided into correlation windows
of size 128 x 128 px2. Each correlation window contains approximately 10 particles that are
the PIV tracers. The cross correlation of the corresponding windows from two successive
images yields the mean velocity of the particles in the window. The in-plane loss of pairs
error is decreased by translating the correlation windows in a second run (Westerweel
1997), thus reducing the correlation windows size to 64 x 64 pz2. The same procedure
performed on all the windows gives the velocity field, which is averaged over 100 images.

The mapping of the 6-component of the velocity field in the plane (z, z) is then obtained
and used to reconstruct the velocity field in the (7, z) plane. Velocity maps are shown in
figure 2, in which the velocity normalized by the velocity of the rotor is represented for
several values of (2.

Note that the PIV measurements also enable estimation of the z-component of the
velocity, particularly to check that there is no significant secondary flow. Second nor-
mal stress difference is known to be responsible for secondary flows arising in non-
axisymmetric conduits resulting in non-trivial concentration distributions (Ramachan-
dran & Leighton 2008). Some evidence of secondary flows in cylindrical Couette flow
has been given by Blaj et al. (2011) who show examples of 3D trajectories of a tracer
introduced in a concentrated non-Brownian suspension. It is difficult to deduce some
general features of any secondary flow from these trajectories which furthermore are
likely to depend on the disturbances created at the bottom. Then, in order to attempt to
characterize any potential secondary flow, the axial velocity, v, is registered and mapped,
as showed in figure 2 (fourth line). As expected, the axial component of velocity is very
small compared to the azimuthal component and, more interestingly, no peculiar spatial
correlation is detected, perhaps with the exception of a slight tendency of an upward
motion of the particles near the rotor and a downward motion near the stator.

3. Results
3.1. Radial profiles
3.1.1. Concentration profiles

First, we estimate the radial distribution of particles inside the sediment. The con-
centration measurement is based on only 20 images. We have not been able to take
more images since it takes around one day for the concentration to become steady in
the sediment. Thus the statistical error is expected to be as large as 5% and only an
estimate of ¢(r) can be obtained in the sediment. Figure 3(a) shows this estimation
for three heights: z = ho/4, ho/2, 3ho/4 where ¢ has been averaged over a height
of £0.15hg. Apart from near the rotor and stator where somehow indistinct particle
layering is observed, particle volume fraction is constant along the gap. This expected
result indicates in particular that the image processing used to detect particles is
reliable. The measurement of the radial concentration profiles is rather important since,
in cylindrical Couette flow, outward radial migration is expected in concentrated non-
Brownian suspensions (Graham et al. 1991; Abbott et al. 1991; Phillips et al. 1992;
Chow et al. 1995; Sarabian et al. 2019). Figures 3(b) and (c) show concentration profiles
measured at 3 heights: z = hy/4, hg/2, 3hs/4, and z-averaged over one tenth of the
resuspended layer and over 10 000 frames for two selected angular velocities: 2 = 0.3
(b) and 20 rpm (c). For both angular velocities, a particle layering is observed and is
all the most pronounced that the angular velocity is low (or the particle volume fraction
is high). Particle layering in concentrated non-Brownian suspensions is well documented

t Available on the web (https://www.irphe.fr/meunier/)
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FIGURE 3. Radial concentration profiles in the sediment (a) and in the resuspended layer for
two values of the rotating speed (b, ¢) and three heights. The radial profile in the sediment
is computed from 20 images with a radial sampling dz = (R2 — R1)/30 and a z-averaging of
£0.15h0. The radial profiles of figures (b, c) are computed from 10000 images with a radial
sampling 0z = (R2 — R1)/200 and a z-averaging of +0.05hs. Particle layering near the rotor and
the stator is observed. Outside these zones (see inserts) the measured profiles (solid lines) are
almost flat in contrast to the predictions of the Suspension Balance Model (Morris & Boulay
1999) computed for @ that is the r-averaged volume fraction at a given z (dashed lines).

and has been specifically addressed by numerical simulations (Yeo & Maxey 2010; Gallier
et al. 2016) and observed in many experiments (Metzger et al. 2013; Blanc et al. 2013;
Sarabian et al. 2019; Deboeuf et al. 2018).

Outside the structured zones near the rotor and the stator, the concentration profiles
are observed to be z-dependent but, at a given height, they are almost flat (see inserts of
figures 3(b) and (c)). This trend is verified for all angular velocities including those that
are not shown in the present paper (see supplementary material for more information).

This finding contrasts with the predictions of the suspension balance model (SBM)
(Morris & Boulay 1999) that are also shown in figures 3(b) and (c) (dashed lines). In
the framework of a 1D-flow (this assumption will be discussed in the next section and in
more detail in the supplementary material), according to the SBM, concentration profiles
obey the following equation:

142
A2

N _
q(¢) = s

where 7y = X%, /no7 is the normal viscosity, 75 the relative viscosity and A2, a constant
close to 1 (here we took Ay = 1/1.15). A is a constant determined by requiring particle
volume conservation. The theoretical profiles of figures 3(b) and (c) are obtained with
the expressions of 7y and ng proposed by Zarraga et al. (2000):

exp(—2.34¢)

(1 - %)3 (3.2)
nn = 2.17¢°ns exp(2.34¢)

Such discrepancies between SBM predictions and experiments conducted in cylindrical
Couette flow have already been reported by several authors (see for instance (Ovarlez
et al. 2006; Colbourne et al. 2018; Gholami et al. 2018)) and to a lesser extent (Sarabian
et al. 2019)). The layering of the particles near the walls probably plays a role, but is
not likely to account for the entire discrepancy. As suggested in Gholami et al. (2018),
top and bottom boundary effects may also invalidate the use of the SBM in its 1D
formulation. Another hypothesis would be that radial size segregation is involved since

(3.1)
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the particles are not perfectly monodisperse (with a standard deviation of about 8%, see
supplementary material for more detail). The larger particles are expected to migrate
faster than the smaller ones and then to be focused at the outside. This size segregation
effect has been noted by Abbott et al. (1991) in a bimodal suspension containing 3175—
and 780 — um particles with respective volume fractions of 0.39 and 0.21 sheared in a
wide-gap Couette rheometer (Ry = 6.4 mm and Ry = 23.8 mm). After a few thousands
revolutions of the inner cylinder, the larger particles are observed to form hexagonally
close-packed sheets near the stator. In our study, even though the particle size distribution
(see Supplementary Materials) has nothing in common with the bimodal distribution used
by Abbott et al. (1991), a size gradient across the gap might affect the concentration
profiles since, as depicted in section 2.2.3, the particle volume fraction is deduced from the
particle number density. More precisely, if the larger particles are preferentially located
near the stator, while the region near the rotor is mainly occupied by the smaller ones,
the particle volume fraction can increase from the rotor to the stator, even though the
particle number density is measured constant across the gap, which would explain why
the concentration profiles do not obey SBM predictions.Another explanation would be
that migration is modified if there exists an interplay between the resuspension flux
associated with density mismatch and the radial migration. Blaj (2012) measured the
radial concentration profiles in suspensions of either density-matched or buoyant non-
Brownian suspensions sheared in a Couette rheometer and noticed significant differences
between the two cases.

In order to discriminate between these two hypothesis (radial size segregation or
buoyancy effects), we measured the radial concentration profile in a neutrally buoyant
suspension made of the same particles dispersed in a mixture of water, Triton X100
and Zinc Chloride (density 1.19 g/cm3, viscosity 4.43 Pa.s). The results, described
in Appendix B, show that, contrarily to the case of a buoyant suspension, particle
migration clearly takes place. Furthermore, the agreement with the SBM predictions
is fairly satisfactory (see figure 13). Thus, the very weak migration observed in figure
3 appears to stem from the density mismatch between the particles and the fluid that
probably leads to an interplay between the vertical and the radial particle fluxes.

3.1.2. Velocity profiles

Figure 4 shows the radial velocity profiles that correspond to the concentration profiles
of figure 3 (v(r)-profiles z-averaged over one tenth of the resuspended layer height for 2 =
0.3 and 20 rpm). The velocity profiles clearly demonstrate a non-Newtonian behaviour
of the suspension as well as wall-slip, especially in the case of the lower angular velocity,
i.e., for the larger particle volume fractions. The wall slip phenomenon in concentrated
non-Brownian suspensions is well known (Jana et al. 1995; Ahuja & Singh 2009; Blanc
et al. 2011; Korhonen et al. 2015) and is probably related to particle layering near the
walls.

In figure 4 are also plotted some theoretical velocity profiles. The solid lines correspond
to Newtonian profiles, the dashed line to Newtonian profiles with wall slip, the dotted
lines to profiles computed from the predictions of the SBM (3.1) and the constitutive
law of Zarraga (3.2) with ¢, = 0.58 and, at last, the dash-dotted lines are the profiles
obtained from (3.1), (3.2) and slip boundary conditions. We used the slip boundary
conditions proposed by Jana et al. (1995) where the apparent slip velocities at the inner
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FIGURE 4. Azimuthal velocity profiles measured for angular velocities: 2 = 0.3 rpm and

20 rpm at three different heights: hs/4, hs/2 and 3hs/4. Are also shown the theoretical profiles
corresponding to the mean particle volume fraction measured at the corresponding heights.
Solid lines: Newtonian profiles without wall slip, dashed lines: Newtonian profiles with wall slip
evaluated from Jana et al. (1995) (3.3), dotted lines: profiles calculated according to (3.1) and
(3.2) without wall slip, dash-dotted lines: profiles calculated according to (3.1) and (3.2) with
wall slip (3.3)

and outer cylinders are given by:

us(Ri2) = B1,20% 2

3.3
with Bio = B(dr2) ~ % (3.3)

where ¢1 2 and 4 2 are respectively the particle volume fraction and the shear rate at
the rotor and at the stator.

For £2 = 20 rpm, the combination of wall slip and SBM allows for a rough description of
the experimental profiles. But we have to keep in mind that the particle volume fraction
profiles predicted by the the SBM appreciably differ from the experimental profiles.
Recent work of Colbourne et al. (2018) shows the same trend with velocity profiles
compatible with the SBM predictions while the particle volume fraction profiles are
much flatter than expected from the SBM. For {2 = 0.3 rpm, none of the tested models
(Newtonian, Newtonian + wall slip, SBM or SBM + wall slip) fits the experimental
profiles and the shear seems to localize near the rotor, even for particle fractions lower
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than the expected jamming fraction (around 0.58). Such localization has already been
observed by many authors (Huang et al. 2005; Ovarlez et al. 2006; Blaj 2012) and is
generally attributed to the existence of a critical shear rate below which no steady
flow exists (Ovarlez et al. 2006). At last, it should be noted that the shear-thinning
behavior that is observed in most concentrated non-Brownian suspensions (Dai et al.
2013; Vézquez-Quesada et al. 2016, 2017; Tanner et al. 2018; Lobry et al. 2019) cannot
alone explain the shape of the profiles. In our experiment, the shear stress varies by a
1.6 factor only leading to a variation of the viscosity that is far too small to explain
the highly non-Newtonian velocity profiles, even for large particle volume fractions (see
Supplementary Materials for a comparison with experimental results).

We also measured the velocity profile for the neutrally buoyant suspension at ¢ = 0.52
(see figure 14 in Appendix B) and we obtained experimental velocity profiles that are in
good agreement with the velocity profiles computed from the predictions of the SBM (3.1)
and the constitutive law of Zarraga (3.2) with slip boundary conditions (3.3). As is the
case for concentration profiles, the density mismatch between particles and suspending
liquid appears to significantly affect the velocity profiles.

3.1.3. Summary on radial profiles

(i) Particle layering is observed and the size of the layered zones increases with the
volume fraction and is of the order of 8a ~ (Ry — R1)/5 for ¢ ~ 0.55.

(ii) Outside these zones, the particle number density hardly varies along r at given
z (in contrast with what is observed for a neutrally buoyant suspension, as shown in
Appendix B).

(iii) The examination of the velocity profiles show highly non-Newtonian flow charac-
teristics which is not consistent with the measured concentration profiles in the framework
of a local Newtonian (or quasi-Newtonian) rheology. Again, the discrepancy between the
velocity profiles that are measured or computed from the SBM vanishes for a neutrally
buoyant suspension.

3.2. Vertical concentration profiles

To study the vertical variation of concentration, we restrict ourselves to the gap region
outside the layered zones (where furthermore possible secondary flows may be present)
and we focus on the central third of the gap. Figure 5(a) shows two concentration
profiles averaged over the central third of the gap at low (2 = 0.3rpm) and high
(£2 = 20 rpm) angular velocities. It is observed that the concentration is almost constant
in the resuspended layer and drops to zero quite sharply, even for the highest angular
velocity. This sharp interface between the resuspended layer and the clear fluid was
already predicted by Acrivos et al. (1993) when interpreting their experiments in light of a
diffusive flux model. Figure 5(a) also shows the profiles predicted by Acrivos et al. (1993).
The agreement is quite good even though the resuspension height that we measured at
low angular velocity is slightly larger than that obtained by Acrivos et al. (1993) and
marginally smaller at high angular velocity. This trend is seen in figure 5(b), where, as
in Acrivos et al. (1993), we observe a power-law dependence of the sediment expansion
with the Shields number (1.1) but with an exponent slightly lower than 1/3 (Zarraga
et al. 2000).

Finally, it should be noted that near the bottom of the Couette cell, the particle
concentration tends to decrease. This finding may be related either to a problem of
particle detection near the interface with mercury, which reflects light and may downgrade
the image quality in its vicinity or to bottom boundary effects which locally modify the
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FIGURE 5. a) Examples of the vertical concentration profiles obtained by averaging ¢(r) over
the central third of the gap. The corresponding Shields numbers are computed using the local
shear rate (averaged over the central third), and the results are compared to the predictions of
Acrivos et al. (1993) (red lines). b) Relative expansion of the particle layer versus the Shields
number. h, is arbitrary defined as the height in which ¢ = 0.1, and the results are compared
with the correlation proposed by Acrivos et al. (1993).

flow and particle concentration. In the next section, in which the concentration will be
used to evaluate X%, we will not consider this zone.

3.3. Determination of az = X% /oy

To estimate ag = X%, /no7, we utilize the region outside the layered zone and well
above the suspension/mercury interface: Ry + (Re — R1) /3 < 1 < R — (R2 — R1) /3;
z > hs/4.

3.3.1. Local shear rate

As shown in section 3.1.2, velocity profiles are far from expected. Thus, to estimate
asz = X% /no7, it is necessary to measure the local shear rate (at least in a wide gap)
since it may differ significantly from the macroscopic expected shear rate, called hereafter
nominal shear rate:

RR 1
R3 — R%r2

Under the assumption that the main component of the shear rate is 4,9 and that all
the other components are much smaller, the true local shear rate can be deduced from
the PIV measurements:

In(r) =202 (3.4)

A(vg(r,z)/r)
or

However (3.5) presumes that the flow is essentially 1D while 2D characteristics are
clearly observed in figure 2, especially for the lowest angular velocity. We have shown
that v, was much smaller than vy which makes it valid to neglect the terms that depend
on the spatial variation of v,, but the variation of vy with z may not be completely
negligible and the component vy /92 have to be evaluated before it can be neglected. In
supplementary material, we show that, in most cases, dvg/0z << rd(ve/r)/Or and that
for the lowest angular velocity values and highest particle concentrations, using (3.5)
rather than the invariant shear rate introduces an error of, at most, 10%.

Figure 6 shows the ratio of the measured shear rate (and deduced from (3.5)) to the
nominal shear rate deduced from (3.4). Tt is observed that for the lowest angular velocities
(i.e., the largest ¢), the shear rate is much lower than expected from (3.4) (except near the

A(r, z) = Apg =1 (3.5)
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FIGURE 6. Maps of the measured shear rate 4(r, z) divided by the expected shear rate 4(r) for
a Newtonian fluid (3.4) for several angular velocities. It is observed that, except near the rotor,
the measured shear rate is lower than expected for a Newtonian fluid. The dashed rectangles
indicate the areas that are used to measure X%, (figure 9) and to determine the variation of
X8 /noy with ¢ (figure 10).

rotor). To quantify the difference between 4 and 4y, we plot the ratio of the measured
shear rate averaged over the central third of the gap to the nominal shear rate, 7y,
calculated at the middle of the gap as a function of ¢ for all the values of {2 (figure
7). A few comments on this figure are needed. First, it is observed that all the data
collapse on a unique curve regardless of the angular velocity of the rotor. Second, for low
particle volume fractions, 4 tends to 4y and 4 = g for ¢ =~ 0.2. In contrast, for higher
concentrations, the local shear rate can substantially deviate from <y ; for the smallest
values of 2 (the largest values of ¢), the true shear rate can be as small as one-fifth of
the apparent macroscopic shear rate, making it necessary to measure the velocity field
in the gap.

3.3.2. Third particle normal stress, X%,

To determine X%;, (1.2) is integrated from the interface between the resuspended layer
and the clear fluid to the height z(¢):

z(¢=0)

with the boundary condition
22, (2(0=0)) = 2L.(hs) =0 (3.7)

Then, making the assumption that the flow is essentially 1D, X2 can be equated to
XP.. Rigorously speaking, since the (z,60) component of the shear rate is not exactly
zero (see section 3.3.1), X%, also contributes to X%,. This point is discussed in the
supplementary material where we show that the subsequent error is completely negligible
compared to the scattering of the data.

Figure 8 displays the maps of X%, for four values of the angular velocity. It can be seen
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FIGURE 7. Ratio of the local shear rate to the nominal shear rate vs. the local volume fraction.
Each colour corresponds to a given value of (2. Each point was obtained by averaging +(r, z)
and ¢(r, z) over the central third of the gap for a given height z € [hs/4, hs]. yn is the nominal
shear rate calculated at the middle of the gap r = (R1 + R2)/2.

[Pa] 0.3rpm  20rpm 20.0 rpm 60.0 rpm
16.2
14.4
12.6

10.8

Third particle normal stress maps

FIGURE 8. Maps of X%, for several angular velocities. The dashed rectangles indicate the areas
that are used to measure X%, (figure 9) and to determine the variation of X%, /noy with ¢ (figure
10). It is observed that, in these zones, X%, hardly varies along r.

that near the walls, in the regions where particles layering is observed, X%, is lower than
in the bulk at given z. Outside these zones, X%, hardly varies with 7.

For each point (r,z) € [R1 + (R2 — R1) /3 <r < Ra — (Ra — R1) /3 ;2 > hs/4], the
third particle normal stress, the local shear rate and the particle volume fraction are
computed. Figure 9 shows the variation of —X%, as a function of 4 for several particle



Viscous resuspension of non-Brownian suspensions 15

10! 4

_ng [Pa]

10° 4

e ¢=030—-—n>~0.63

o ¢=035—-n>~0.76

o $=040—n~0.71

e ¢=045—-—n>~0.64

e ¢=0.50—n~0.65
T T T T L T T T T T
10°t 10° 10!

Y7

FIGURE 9. Variation of the third particle normal stress with shear rate for several particle
volume fractions. Each set of data is fitted with a power-law X%, o 4™.

volume fractions. The particle volume fraction range is restricted to [0.3 — 0.5] because,
in our experiment, for higher concentrations, the shear rate does not vary enough to
obtain reliable dependence between X%, and 4 and, for lower concentrations, there are
too few data (all contained in the very upper region of the resuspended layer) to extract
the variation of X%, with 4. From figure 9, it appears that, for a given value of ¢, X%,
varies with 4 following a power law with an exponent close to 0.7. This result is in
perfect agreement with the recent measurements of Saint-Michel et al. (2019). Shear-
thinning (i.e., a decrease of the viscosity with shear rate or shear stress) is an attribute
of most non-Brownian concentrated suspensions (Acrivos et al. 1994; Lobry et al. 2019;
Vazquez-Quesada et al. 2016, 2017; Tanner et al. 2018) and particle normal stresses are
expected to be scaled by the shear stress (Boyer et al. 2011; Lobry et al. 2019) leading
to a nonlinear scaling law between X%, and 4. More surprising is that there is no clear
variation of the exponent value with ¢ whereas shear thinning is known to be all the
more pronounced that particle volume fraction is large.

3.3.3. Determination of ag = X% /no%y

The variation of —X%, normalized by 79y as a function of ¢ is shown in figure 10
where we observe a reasonable collapse of the data on a single curve for a wide range of
¢ between 0.15 and 0.55 with variation in X%, /1o over more than five decades.

In figure 10(a), We restricted the data to particle volume fractions greater than 0.15
because, as shown in figure 5, below this value, the concentration profile is very sharp,
which makes it difficult to measure the concentration. The data are somewhat scattered,
especially for the largest values of ¢. This finding may have different origins. First, it can
stem from experimental issues because, as observed in figure 5, for the lowest angular
velocity values (i.e., the larger particle volume fractions), the vertical concentration profile
is nearly flat, which means that X%, given by the integral of ¢(z) varies greatly with ¢.
Thus, even a small error in ¢ is likely to cause a large error in the computation of X%,. For
lower concentrations, a better collapse can be obtained if, rather than X%, /4, X%, /497



16 E. d’Ambrosio, F. Blanc, E. Lemaire

6
10 == 1 Zarraga et al. correlation (2000) - ¢g = 0.62

== 1 Zarraga et al. correlation (2000) - ¢g = 0.574 ,

105
— —ZEa /0% = Az X $2/(¢0 — #)2 - ¢o = 0.574 - Ag = 1/2 |

104
103
102

101

_213)3/770’3’

100

102

10!

100 A.‘ .
10_1 T

FIGURE 10. a) Third particle normal stress normalized by the product of the fluid viscosity and
the local shear rate versus the local particle volume fraction. The different colors correspond
to different angular velocities of the rotor (see figure 7). The agreement with the correlation
proposed by Zarraga et al. (2000) where ¢o = 0.574 is very good (red line). In contrast, it is not
possible to represent the experimental results by the correlation obtained by Boyer et al. (2011)
for X%, together with A3 = 1/2 (blue line). b) zoom of figure a) for ¢ € [0.3 — 0.5]. ¢) variation
of X%, divided by 1047 versus ¢. The collapse of the data is much better when the nonlinear
power-law is used.
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is plotted against ¢ in the range ¢ € [0.3 — 0.5] within which the power-law scaling has
been obtained for X%, (see figures 10(b) and (c)). This is in agreement with the recent
results of Saint-Michel et al. (2019).

The red and black lines in figure 10(a) represent the correlation proposed by Zarraga
et al. (2000):

3

3
(-3)
bo
The black curve is obtained with the original value of ¢y proposed by Zarraga et al.
(2000) (¢p = 0.62), while the red curve has been obtained for ¢y = 0.574: the value
of the particle volume fraction inside the settled layer that we measured. We observe a
very good agreement between the experimental data and the correlation from Zarraga
et al. (2000). Furthermore, Zarraga et al. (2000) established the correlation for a particle
volume fraction ranging from 0.3 to 0.5, while our results show that this correlation can

2§3 = =107y (3.8)
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be expanded to a wider range of concentrations. The blue curve is obtained by using the
correlation obtained by Boyer et al. (2011) for X%, (with ¢g = 0.574):

2
3P = —ngy——s 3.9
22 7707’@50 — 9 (3.9)
and assuming that Ay = X%,/X%, ~ 1 and A3 = X%, /X7 = 0.5, as suggested by Morris
& Boulay (1999).

The agreement between the blue curve and our data is not satisfactory. In our opinion,
this discrepancy does not call into question the results obtained by Boyer et al. (2011)
but rather the lack of variability in A3 with ¢. This last result has already been noted by
Gallier et al. (2014) and was previously suggested by Morris & Boulay (1999) themselves.

4. Concluding remarks

With the aim of studying viscous resuspension, we conducted local measurements
of both the velocity and the particle volume fraction in a suspension of negatively
buoyant non-Brownian spheres sheared in a cylindrical Couette flow. We observed a
strong layering of the particles near the rotor and the stator. Outside these regions, the
particle number density does almost not vary along r. If the suspension is considered as
monodisperse (i.e. size segregation effects can be neglected), this result contrasts with the
predictions of the Suspension Balance Model (Morris & Boulay 1999). Furthermore, the
measured radial concentration profiles are inconsistent with the radial velocity profiles in
the framework of local rheology of a (quasi-)Newtonian material. These discrepancies
between predictions and experimental results on concentration and velocity profiles
vanish for a neutrally buoyant suspension, as already noted by Blaj (2012) who showed
that buoyant effects may be at the origin of shear localization even for particle volume
fractions lower than the jamming fraction. This observation appears quite important
and probably deserves further theoretical work to explore the role of buoyancy effects on
suspension flows.

Besides this question that remains open, we would like to underline the importance
of measuring the local shear rate, at least in the context of the present study where,
probably due to the use of a wide-gap Couette cell, the velocty profiles are far from
expected.

The vertical concentration profiles are less startling. We reached almost the same
results as Acrivos et al. (1993): the concentration slowly decreases from the bottom to
the interface with the clear fluid and drops sharply to zero. The resuspension height is
controlled by the Shields number (ratio between viscous and buoyancy forces) through a
power-law relation with an exponent close to 1/3, as already proposed by Acrivos et al.
(1993). The vertical concentration profiles are used to deduce X%, by solving the Cauchy
equation. We observed that X%, does not vary linearly with % but follows a power-law
with an exponent close to 0.7. The value of the exponent hardly varies with particle
concentration in the range ¢ € [0.3 — 0.5]. This result is in agreement with the recent
findings of Saint-Michel et al. (2019) but raises questions. On one hand, this non linear
behavior is anticipated since X%, is expected to be proportional to the shear stress which
itself varies less rapidly than linearly with shear rate (see for instance (Tanner et al. 2018)
or (Lobry et al. 2019)). But, on the other hand, shear-thinning is known to be all the
more pronounced that the particle volume fraction is high. This should lead to exponents
of the power law that decrease when ¢ increases, in contrast with what is observed.

At last concerning the variation of ag = X%, /1oy with ¢, we would like to make two
comments. The first one is that our findings are in good agreement with the results of
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Zarraga et al. (2000) who deduced a3 from the resuspension height measured by Acrivos
et al. (1993). The second comment is that our results cannot be predicted by using the
well-established correlation of Boyer et al. (2011) for X%, with the assumption that A3/\s
is constant, which should likely be revisited. It would probably be interesting to measure
accurately the three particle normal stresses and their variation with ¢, in particular in
order to refine the Suspension Balance Model that is a powerful framework for capturing
migration.

We thank L. Lobry, F. Peters and B. Saint-Michel for fruitful discussions, and D.
Gilbert for the 3D sketch of the experimental device.

Appendixz A: Vertical particle concentration profile in a neutrally-buoyant suspension

Usually particle concentration profiles are determined from the measurement of the
apparent area of particles crossed by the laser sheet. In most cases, this method is correct
and suitable because the imaged zone is limited to a narrow cone of illumination. Here,
the particle concentration has to be measured over a height of about 3.4 ¢m for the highest
angular velocity. Thus, it is likely that the characteristics of the laser sheet (thickness,
intensity) vary over this height, leading to bias in particle concentration measurement.
In order to identify these possible bias, we measured the vertical particle concentration
profile in a neutrally-buoyant suspension where ¢(z) is expected not to vary. To this aim,
we use the same experimental device as the one used to study resuspension except for
the suspending liquid that has now the same density as the particles. We used a mixture
of water (11.90 wt%), Triton X-100 (73.86 wt%) and Zinc Chloride (14.24 wt%) that
matches both the density and the refractive index of PMMA particles (Souzy et al. 2015,
2016). PMMA particles (Arkema BS572, 2a = 268+ 25 pm) are added to this Newtonian
mixture (19 = 4.43Pa.s) in order to obtain a suspension at ¢ = 0.52. The suspension
height in the Couette cell is set to 42 mm and, as in the case of the resuspension
experiments, the suspension is presheared for a long period (10 hrs at 2 = 5 rpm
which corresponds to an accumulated strain of about 10%).

The steady vertical profile of the particle number density is shown in Figure 11. As
can be observed from this figure, n(z) is almost constant except near the interface and,
to a lesser extent, for z > 29 mm. As explained before, the decrease of n near the
interface with mercury is due to light reflection on the metallic surface but this zone
whose height is roughly 6 mm is never used to compute X%,. The decrease of n observed
for z > 29 mm is probably due to a widening of the laser sheet which would stem from
both the intrinsic geometry of the laser sheet and remaining light scattering despite a
good index matching. This bias introduces an error in the determination of X%, which
is computed from the integral of the vertical concentration profile from the interface
between the suspension and the clear fluid. Nevertheless, resuspension height exceeds
29 mm only for the highest rotation speeds ({2 = 30, 40 and 60 rpm) and thus for the
lowest particle volume fractions. For these low concentrations (¢ < 0.3), the ensuing error
is anticipated to be smaller than the error measured with the 52% suspension since the
widening of the laser sheet and thus the subsequent bias are expected to decrease when
particle volume fraction decreases. Between z = 7 and 29 mm, n is definitely constant
contrarily to what is observed for the particle fraction deduced from the apparent area
of particles crossed by the laser sheet (see figure 12) that continuously decreases when 2z
increases.

For both methods, the bias is of the same order of magnitude (a few percent) but
the bias related to the first method affects the measurement of X%, only for the lowest
concentrations (¢ < 0.3) while the whole values of X%, would be impaired by the detection
bias attached to the second method. Based upon these findings, we conclude that, in our
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FIGURE 11. variation of the particle number density with z normalized by the particle number
density averaged over the central vertical quarter of the suspension. The profile is computed
from 10000 images with a vertical sampling §z = 280 yum =~ 2a and r-averaged over the central
third of the gap.
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FIGURE 12. Vertical variation of the apparent solid area normalized by the solid area averaged
over the central vertical quarter of the suspension, na?,;,. The profile is computed from 10000
images with a vertical sampling dz = 280 um = 2a and r-averaged over the central third of the
gap.

experimental configuration, it is more appropriate to deduce ¢ from n than from the
particle area crossed by the laser sheet (proportional to n aipp), although using either
method marginally changes the results.
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FicUure 13. Radial concentration profiles measured for a mneutrally buoyant suspension at
¢ = 0.52. Blue line: spatial resolution has been fixed to one two-hundredth of the gap width
((R2 — R1)/200, orange line : volume fraction average over (R2 — R1)/14. Dark dashed line
: Suspension Balance Model prediction (Morris & Boulay 1999) computed for a bulk volume
fraction of 0.52.

Appendiz B: Radial particle concentration profile in a neutrally buoyant suspension

In this appendix, we want to examine the reasons why, in the resuspension experiments,
we measured concentration and velocity profiles that are much different from what
is expected from the Suspension Balance Model (Morris & Boulay 1999) (see section
3.1). As a reminder, we identified two possible causes of this discrepancy: buoyancy or
segregation effects. To discriminate between these two reasons, we measured the velocity
and concentration profiles in a neutrally buoyant suspension. As stated in Appendix A,
the experimental device is exactly the same as the one used to study resuspension, the
particles are the same, the experimental procedure (preshear, image processing...) is the
same. Only the suspending liquid is changed. It has now the same density as the particles.

Figure 13 displays the radial concentration profile that has been measured. In blue, the
spatial resolution has been fixed to one two-hundredth of the gap width and the orange
line corresponds to the concentration profile averaged over one fourteenth of the gap
width. As well as in the case of non-neutrally buoyant suspensions, a marked layering
is observed but, outside these structured zones, the concentration varies along r, in
contrast with what was observed for a non-neutrally buoyant suspension. The dark dashed
line corresponds to the SBM predictions. We note that the slopes of the experimental
and theoretical profiles are almost the same. The experimental profiles are somehow
shifted toward higher volume fractions because, as indicated by the orange line, the
concentration in the layered zones is smaller than the averaged volume fraction and thus
higher outside these zones. Notwithstanding this difference, the agreement between the
experimental and predicted profiles is good, suggesting that density mismatch between
fluid and particles is responsible for the discrepancy observed between experimental and
predicted concentration profiles displayed in figure 3. We also undertook the measurement
of the velocity profile. Figure 14 shows the results obtained for £2 = 0.3 rpm (blue curve).
For the sake of comparison the Newtonian profiles without (solid line) and with (dashed
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FicURE 14. Normalized azimuthal velocity profiles. Blue line: measured for neutrally buoyant
suspension at {2 = 0.3 rpm and ¢ = 0.52. Are also shown the theoretical profiles.Solid line:
Newtonian profile without wall slip, dashed line: Newtonian profile with wall slip evaluated
from Jana et al. (1995) (3.3), dotted line: profile calculated according to (3.1) and (3.2) without
wall slip, dash-dotted line: profile calculated according to (3.1) and (3.2) with wall slip (3.3)

line) slipping conditions (3.3) have been plotted as well as the profiles computed from the
predictions of the SBM ((3.1) and (3.2)), without (dotted line) and with (dash-dotted
line) (3.3). The experimental velocity profile is very close to what was expected from the
combination of wall slip conditions and SBM.

To conclude, the comparison of the velocity and concentration profiles obtained either
for a neutrally or a non-neutrally buoyant suspension displays significant differences.
Furthermore, the Suspension Balance Model appears to reliably predict concentration
profiles only if there is no density mismatch between the fluid and the the particles.
In this latter case, the SBM (Morris & Boulay 1999) computed with the correlation of
Zarraga et al. (2000) (3.2) together with the slip boundary conditions proposed by Jana
et al. (1995) (3.3) works well to describe the velocity profiles. On the opposite, in the
case of density mismatch between particles and fluid, velocity profiles are much more
heterogeneous.
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1. Particle size distribution

Particle size distribution is determined from image analysis and is shown in Figure 1.

2. Particle distribution and velocity fields for all the angular
velocities

The (r, z) concentration, azimuthal and vertical velocity fields for the all set of exper-
iments are shown in figure 2.

3. Velocity profiles for a shear-thinning material

For a shear-thinning constitutive law given by X5 o< 4™, the velocity profile is :

op — _(Be/r)’" T — /R,
O R Ry RyR, oy

Figure 3 shows the radial velocity profiles that correspond to the concentration profiles
of figure 3 of the main paper (v(r)-profiles z-averaged over one tenth of the resuspended
layer height for 2 = 0.3 and 20 rpm). In figure 3 are also plotted some theoretical velocity
profiles. The solid lines correspond to Newtonian profiles, the dashed line to Newtonian
profiles with wall slip, the dotted lines to shear-thinning profiles (3.1) computed with the
exponent n = 0.7 found in section 3.3.2 and equation (3.3) of the main paper.

4. Evaluation of the influence of the 2D character of the flow

The velocity profiles shown in figure 2 of the main paper display indisputable 2D
characteristics of the flow for the lowest angular velocities. Our purpose here is to evaluate
the error which is introduced when a 1D flow approximation is used.

The rate of strain tensor is given by

o aul au]‘
= <8x]~ * axi) (4.1)

We now evaluate all the components of e;;.
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FIGURE 1. Particle size distribution obtained from image analysis.

(i) All the components that involve 6 derivatives are zero for symmetry reasons.
(ii) All components that involve v, are negligible since v, << vy
(iii) the two previous items together with incompressibility imply that all the compo-
nents containing v, are negligible.
Thus, in the computation of e;;, only remain the components r% and %. Then
the invariant 2D shear rate can be written as:

A(vg /1) 2 ove \
Yoy = —~ 7 - 4.2
12D \/(7‘ or * 0z (42)
Figure 4 shows the difference between “op and 1 p where 41p = TW is the shear
rate in a 1D flow. The maximum error is around 10% which is negligible compared the
other uncertainties in the results presented in the main paper.
The 2D character of the flow also influences the measurement of 253 that is obtained

from the vertical concentration profiles and has to be taken into account in the resolution
of the Cauchy equation:

V- XP =—Apopg (4.3)
The z projection of this equation gives:
0X,, 1 (0%, 0X..
- X =A 4.4
ar +T<89+ Z>+ z pog (44)
The first two left hand terms are zero or negligible since
Yz = 0 Msrz) < Yo
and
0%y,
=0
00
Thus, the Cauchy equation reduces to:
8222
= Apdg (4.5)

0z
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FIGURE 3. Azimuthal velocity profiles measured for angular velocities: 2 = 0.3 rpm and

20 rpm at three different heights: hs/4, hs/2 and 3hs/4. Are also shown the theoretical profiles
corresponding to the mean particle volume fraction measured at the corresponding heights.
Solid lines: Newtonian profiles without wall slip, dashed lines: Newtonian profiles with wall slip
evaluated from Jana et al. (1995), dotted lines: shear-thinning profiles (3.1) computed with
n = 0.7 and wall slip evaluated from Jana et al. (1995).

with
3., = X33 0803 + Yoo sin O3 (4.6)
and (see figure 5)
dve
tan @3 = —@ (4.7)

Then, writing Yo = 22 Y33 (Morris & Boulay 1999), we obtain the following relation
A3

between Y., and Ys3:
1 2
_ 7Vttan932zz (4.8)
1+ 32 tan 03

with, according to (Morris & Boulay 1999), A2/A3 = O(2).

X33
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FIGURE 4. Ratio between the shear rate evaluated considering that the flow is 2D (4.2) and
the shear rate calculated for a 1D flow.

FIGURE 5. 03 is defined as the angle between the local vorticity and the vertical direction z. 03
is computed from the z and r derivatives of vy.

Thus if the flow can be approximated by a 1D flow, 3 ~ 0 and an estimate of the
error that is made by equating X33 to X, can be obtained by evaluating tan 3 (4.7).
In figure 6, both an histogram of the values of tan 3 and the variation of tan 3 with (2
and ¢ are shown. It is observed in the histogram that the mean value of 63 is very close
to zero and the variation of 03 with {2 and ¢ shows that, in average, 3 deviates from 0
only for the lowest angular velocities and the highest particle volume fractions and that,
in the worth cases, tanf = O(0.1) which according to (4.8) leads to an error of about
15% on 233.

This error should be compared to the data dispersion observed for the highest particle
volume fractions in figure 10 of the paper, from which it can be concluded that is negligible
and that the 1D flow approximation that has been made for processing the data is
relevant.
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FIGURE 6. Tangent of the angle between the local vorticity and z. left histogram of tanfs, right:
variation of tanfz with the angular velocity for different particle concentrations whose value is
given by the color bar.
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4.3 Resuspension visqueuse de particules solides dans un
écoulement de Couette cylindrique: Lien avec les contraintes
normales particulaires (Partie 2/2).

Je reprends ici mon étude sur la resuspension visqueuse que je complete a 'aide du
chapitre 3 dont je me sers pour déterminer localement la contrainte de cisaillement au
sein de I'entrefer. En effet, a 'aide de mon montage expérimental, j’ai pu mesurer loca-
lement la concentration ¢ et le taux de cisaillement y mais pas la contrainte de cisaille-
ment X, puisque, rappelons-le, la suspension est hétérogene dans la direction verticale.
Or, la littérature montre que la connaissance de cette quantité est essentielle en rhéologie
des suspensions puisqu’on s’attend a ce que les contraintes normales particulaires soient
proportionnelles aux contraintes de cisaillement [Boyer et al., 2011; Gadala-Maria and
Acrivos, 1980; Zarraga et al., 2000]. Nous allons alors supposer que les lois constitutives et
en particulier ng (¢, X;2) sont les mémes pour la suspension isodense et la suspension non
isodense. C’est une hypothése forte mais qui trouve une justification partielle dans le fait
que les particules qui constituent les deux suspensions sont les mémes et que les caracté-
ristiques physico-chimiques du fluide suspendant sont a peu pres équivalentes (les deux
fluides sont a base de Triton X100). Donc, dans la suite, nous déterminerons le champs de
contrainte a partir de la mesure des champs de taux de cisaillement et de fraction volu-
mique en inversant la relation : 215 = ng(db, Z12) x y.

Plus précisément, nous avons vu au chapitre précédent que la variation de la visco-
sité avec la contrainte de cisaillement pouvait étre représentée par 'introduction d’'une
fraction volumique de blocage variable avec X, [Richards et al., 2020] :

O = b+ (D5” = i ) x e7TeI e (4.5)

avec, dans le cas de la suspension étudiée, fﬁp = 0.626, (p;’[f = 0.560 et T, = 20.1 Pa.
D’autre part, on peut reprendre la premiére loi constitutive ny de Zarraga et al. [2000] dont
on s’est servi pour caractériser le comportement rhéologique de la suspension isodense
et s’en servir pour déduire la contrainte de cisaillement :

. b3 .
212 =NsMoY = (1 - —) e 3oy (4.6)
Gm
Ainsi, en recoupant ces deux équations, on obtient finalement I'équation suivante :
-3
(1 - q) ) 6_2'34¢T]0Y - 212 =0 4.7)

ol + (o — ginT ) x ool

Puisqu’on connait la cartographie de ¢ et de y pour chaque expérience de resuspension,
on peut résoudre numériquement cette équation implicite en X, pour en déduire la car-
tographie de la contrainte de cisaillement (voir les cartographies de la seconde ligne sur la
figure 4.8). A présent, nous avons toutes les quantités pour étudier correctement le phé-
nomene de resuspension : ¢(r, z) (dont on a déduit Zgg(r, z)), Y(r, z) et Z12(r, z). Notons
que la connaissance de X;,(r, z) pour chaque expérience de resuspension, nous permet
de connaitre ¢, (r, z) vial’équation 4.5 pour chaque expérience de resuspension. Ainsi, la
troisieme ligne de la figure 4.8 représente la cartographie du rapport ¢/, pour chaque
expérience de resuspension.

147



ST'0 g &
4AE I

0€°0
9€°0
0
8770
670
09°0
99°0
Lo+
0
%
¥a
9¢
87
09 1
[
78
96
80T

00°0
70°0
6070
$1°0
81°0
2e0
£7°0
20
9€°0
070 _

i

wd1 (09

€0°0
[ANE

0zo |

820
€0 1
0
090
860 1
590 4

€10
€5
a1
12
0¢
6¢
87
26
Gl

78
00°0
90°0

[ANE

g0 |

¥20
0€°0
9€°0

or0 _

el

wdr (oF

GL°0 A

%
¥2 A
9¢
8V A
09 4
Tl A
78
96

80T -
00°0

90°0
10
810
720
0€°0
9¢€°0
0 A
870 .—

wdt 0°0g

10
€20
0€°0
8€°0
0
€60
090
890
L0+
€80 ]
O -
or
0z
o€

07 1

09 4

0L 4

00°0 1
90°0
c10

ST°0

wdi (°0g

81°0
G20
€€°0
07°0
87°0
G40
29°0 1
020 4
8L°0

980 4

99°0
[ ol

r0 A
870
740
09°0

80
780

060 t
0~
A
72
87 -
09 4

Tl A

78

wdr (01

™

A

o
! I

wdr (¢

86°0
€90
2970 A
aL0 A
9L°0 A

180 1| °

680 A
06°0
760
66°0

0

[a%
8T
Ve
0€
9¢

[

00°0
90°0
[ANE
81°0
¥2°0
0€°0
9¢°0
[daE
890 4
vS0 _

wda (g

€L°0 4
8170 A
280 A
L8°0 4
26°0
T 1

¥

2
0T
€T
9T
61
<3 A
<2 A

8¢

00°0
90°0
o
ST°0
¥2°0
0€°0
9¢€°0
a0
8770
¥6°0 .—

.

wda 1

99°0 T
040 4
¥L°0
8L°0 4
780
98°0
060

¥6°0

T 1
[
9
S

0T

€T

ST

8T A

07

(e

0070
90°0
[ANE
81°0
¥2°0
0£°0
9¢°0
[daE
8¥°0 4
7S50 _

_id

B
|

wdr ¢

190
20 1

9L°0 4

06°0
7670
66°0

0 1

Q .
1
81
%z
12
z€
9¢ -

00°0
80°0
910

¥2'0

L)
sand

wda ¢

“o/®

[ed] ssenyg reayg

(=)@

Premiére ligne : Cartographie de la fraction volumique pour chaque expérience de re-

suspension. Seconde ligne : cartographie de la contrainte de cisaillement déduite de 'équation 4.7
et des mesures de ¢ et de y pour chaque expérience de resuspension. Troisieme ligne : cartogra-

FIGURE4.8-

phie de ¢/P,,. Gy est déduite de la cartographie de la contrainte de cisaillement et de I’équation

4.5 pour chaque expérience de resuspension.
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4.3.1 Détermination du rapport =.,/=5,

Le rapport de la troisiéeme contrainte normale particulaire sur la premiére, A3 = Zgg / Zf 1

est un parametre qui joue un role important dans I'étude de la migration induite par
un cisaillement. En particulier, 'absence de migration notable en écoulement torsionnel
plan/plan a permis de fixer sa valeur a 1/2 [Morris and Boulay, 1999]. Nos expériences me-
nées d'une part sur la suspension isodense (chapitre 3) et maintenant sur la resuspension
visqueuse nous permettent de déterminer le rapport 253/ 252 = A3/A,. Rappelons que les
ordres de grandeur donnés dans la littérature pour la premiere différence de contrainte
normale de contact nous ont permis de faire '’hypotheése A, = 1, qui nous permet mainte-
nant d’écrire A3/Ay = Az. La figure 4.9 montre la variation de A3 avec ¢/, sous I'hypo-
thése que A, = 1. A3 ne varie pas significativement avec ¢/¢,, et sa valeur moyennée sur
I’ensemble des mesures présentées sur la figure 4.9, A3 =0.504, est trés proche de celle qui
est donnée dans la littérature alors méme que nous la déduisons de deux expériences in-
dépendantes I'une de I'autre. Nous pouvons nous demander si, d’'une part, sa valeur tres
proche de 0.5 n'est pas une justification a posteriori de I'hypothese Ay = 1 et si, d’autre
part, la faible décroissance observée quand ¢/, augmente ne provient pas, en partie au
moins, de la variation de A, [Dbouk et al., 2013; Gallier et al., 2014] qui n’a pas été prise en
compte ici, ni pour déterminer 252, ni pour déduire A3 du rapport Zggl 252.

0.70 0.75 0.80 0.85 0.90

¢/ bm

FIGURE 4.9 — 253/ 252 = A3/Ay = A3. Lavaleur de 252 est déduite de la corrélation 3.26 de g(¢p/byy,)
obtenue au chapitre 3 dans le domaine 0.67 < ¢/ ¢, < 0.90.

4.3.2 Variation de Zgg avec la contrainte de cisaillement

Nous avons fait mention dans I'article qui constitue la premiere partie de ce chapitre
d’un résultat inattendu selon lequel Zgg variait selon une loi de puissance avec un expo-
sant voisin de 0.7, indépendamment de la fraction volumique. Nous avions noté que ce
résultat était trés surprenant car on s’attend a ce que les contraintes normales particu-
laires soient proportionnelles a la contrainte de cisaillement dont la variation avec le taux
de cisaillement peut éventuellement s’écrire sous forme d’une loi de puissance mais avec
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un exposant qui décroit quand ¢ augmente. Les expériences menées sur la suspension
isodense nous ayant donné acces au champs de contrainte dans la suspension non iso-
dense?, nous pouvons maintenant réexaminer cette question de la dépendance de 253
avec la contrainte de cisaillement. La figure 4.10 trace I"évolution de 253 en fonction de
la contrainte de cisaillement X;, pour chaque concentration de la suspension rencon-
trée au cours des différentes expériences de resuspension. On observe notamment qu'il
y a bien une relation linéaire entre 253 et Z1 pour ¢ < 0.51. Dans les cas ou ¢ > 0.51,
les points sont difficilement ajustables : ces courbes sont obtenues pour des taux de ci-
saillement tres petits ou les incertitudes liées a la PIV jouent sirement un role et donnent
sans doute une valeur imprécise de la contrainte de cisaillement. De plus, la variation de
21, est faible et sans doute restreinte par la présence d'une contrainte seuil comme nous
I’avons vu lorsque nous avons ajusté les résultats de rhéologie obtenus sur la suspension
isodense avec une loi d’'Herschel-Bulkley (voir section 3.4.2.3 du chapitre précédent). Les
figures 4.11(a) et 4.11(b) représentent respectivement I’évolution du coefficient directeur
et celle de 'ordonnée a I'origine des différents ajustements linéaires de la figure 4.10 en
fonction de la fraction volumique. Pour ¢ < 0.51, on observe ainsi que, comme on s’y
attendait, ng est approximativement proportionnel a X, (Zg’3 (212 =0) = 0) avec un coef-
ficient de proportionnalité qui croit lorsque la fraction volumique augmente.

4.3.3 Réinterprétation des résultats de resuspension : variation de o;
avec /¢,y

Reprenons maintenant le graphe ou je trace a3 = Zé’g/ NoY en fonction de la fraction
volumique et intéressons nous a la distribution de la contrainte de cisaillement (voir la
figure 4.12(a) ou la couleur des points est indexée sur la valeur de la contrainte de cisaille-
ment). On y observe qu'a as donné, la fraction volumique est d’autant plus grande que
la contrainte de cisaillement augmente. Or, plus la contrainte de cisaillement est grande,
plus la fraction volumique de blocage est grande. C’est pourquoi, en tragant oz en fonc-
tion de ¢/¢,,, on observe un resserrement des points (voir figure 4.12(b)) et plus aucun
classement par valeur de contrainte n’est observé. La dispersion résiduelle des points
n’'est cependant pas négligeable. Elle peut trouver sa cause dans les incertitudes expé-
rimentales ou encore dans des raisons plus intrinseques. Il est en particulier possible que
as dépende a la fois de ¢ et du rapport ¢/¢,, comme cela est établi par les travaux de
Zarraga et al. [2000] : a3 = 3/ (1 — /)3, Cest aussi ce que que nous avons observé au
chapitre isodense pour ay = Zgzlr]oY =2 (P/bpm) x Ns(b, G/ bp).

4.3.4 Friction macroscopique de la suspension : Rhéologie p(I,)

Une autre maniere usuelle qui synthétise toute cette vision est de tracer, d'une part
I’évolution du coefficient de friction macroscopique p et d’autre part celle du rapport
¢/P, en fonction du nombre visqueux I,,. C’est que je fais sur la figure 4.13. Initialement,
p et I, sont tous les deux définis par Boyer et al. [2011] tels que : p = 212/252 Setl,=1/n,.
Les deux lignes rouges sur la figure 4.13 représentent respectivement les fonctions u(I,) et
¢/P,(1,) établies par Boyer et al. [2011]. Concernant mes propres travaux, j'ai également
pu déterminer ces deux fonctions au cours de mon étude sur la suspension isodense et

2. sous ’hypothese que les lois constitutives sont les mémes pour les deux suspensions
3. soit'inverse de la fonction g»
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FIGURE 4.10 - Evolution de la troisieme contrainte particulaire en fonction de la contrainte de
cisaillement pour chaque concentration mesurée au cours des différentes expériences de resus-

pension.
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j’ai représenté leur évolution sur la figure 4.13 en orange. On observe notamment que cela
concerne un petit domaine du nombre visqueuxI, (environ deux décades) et qu’il y a une
petite différence avec les fonctions établies par Boyer et al. [2011]. L'étude de la resuspen-
sion permet également de déterminer ces deux quantités puisque, en utilisant |’écriture
proposée par Morris and Boulay [1999] dansle SBM on a:

A2 125
P ="2xxP & =33 4.8
227 ), X 33 Nn A ¥ (4.8)
Ce qui permet de déduire les quantités p et I, telles que :
A3 Z Y
pzxi%ﬁ & L=hno) 4.9)
2233 33
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Q [tr/min] 0,3 0,5 1 2 5 10 20 30 40 60
Ms [uNm] 782458 653+20 866+15 1094+30 1418+67 2153+157 2971+147 3581+164 4466+226 5629+147
M [uNm] 810 880 980 1180 1600 2320 3700 4900 5730 7870

TABLEAU 4.1 — M3 : Couples calculés a partir du champ de X;,(r, z) pour 'ensemble des expé-
riences de resuspensions. M : Couples mesurés par le rhéometre (erreur absolue : £100 uNm).

En posant alors A, = 1 et A3 = 0.5, les mesures de resuspension peuvent étre utilisées
pour tracer p et ¢/, en fonction de I, (voir figure 4.13). Plusieurs commentaires sur
la figure 4.13 sont maintenant nécessaires. Tout d’abord, on observe que les fonctions
pud,) et d/d,,(I1,) que nous avons établies via mon étude sur la suspension isodense et
celles établies via mon étude sur la suspension non isodense sont cohérentes entre elles,
ce qui est normal puisque nous avons mesuré que le rapport 23’:3/ 252 avait une valeur
tres proche de 0.5. On pourra toutefois noter que 1'étude sur la resuspension permet de
mesurer ces deux quantités fondamentales sur un domaine bien plus large du nombre
visqueux (107* <1, < 30). Ce domaine est complémentaire de celui qui a été exploré
par Boyer et al. [2011] (107% <1, <0.5). Il permet également de comparer nos résultats
avec les résultats numériques de Chevremont et al. [2019] (10~* <1, < 10) ou de Gal-
lier [2014] (107! <1, < 10). Ces différents résultats sont représentés sur les graphes de
la figure 4.13. Nous observons que les valeurs de p que nous mesurons sont un peu su-
périeures a celles de Boyer et al. [2011], Gallier [2014] ou Chevremont et al. [2019]. Nous
pouvons nous interroger sur les raisons de ces différences et en particulier nous deman-
der si nous avons fait une erreur en mesurant p qui, rappelons-le, est le rapport de X, sur
252 = 223{’3. La mesure de A3 = 0.5 par I'intermédiaire de deux expériences indépendantes
I'une de I'autre nous donne un degré de confiance élevé dans la mesure des contraintes
normales particulaires. La mesure de la viscosité de cisaillement dans le cas isodense ou la
reconstruction du champ de contrainte dans le cas des expériences de resuspension sont
plus délicates et susceptibles d’étre entachés d’erreurs. Pour tenter d’évaluer qualitative-
ment celles- ci, nous avons comparé les valeurs du couple appliqué au rotor au couple
reconstitué a partir du champ de contraintes (My = 2172 fohs 212(r,2)dz+Myp) ou My estla
contribution du fluide clair au couple total. Le tableau 4.1 présente les valeurs du couple
appliqué et celles qui ont été reconstruites a partir de la valeur de la contrainte moyennée
a 4 positions radiales (r = 20.3, 20.9, 21.5 et 22.2 mm). La comparaison de ces valeurs ob-
tenues pour les différentes vitesses angulaires montre un accord assez satisfaisant -sauf
pour la plus grande vitesse angulaire, O = 60 ¢r/min. Ces mesures ne permettent pas
d’obtenir autre chose qu’'un ordre de grandeur pour My en particulier car nous avons di
évaluer la contrainte y-compris au voisinage de I'interface Mercure/suspension, o nous
avions vu que la qualité des images ne permettait pas d’accéder de fagon fiable au champs
de concentration et de vitesse. Donc I'accord qualitatif entre M et My indique que, si nous
avons fait une erreur en déterminant X;,, elle n’est pas tres élevée et ne permet sans doute
pas d’expliquer les différences enregistrées entre nos valeurs de p et celles qu'on trouve
dans la littérature. Notons enfin que nos mesures de | sont en tres bon accord avec les va-
leurs de p déduites des travaux de Zarraga et al. [2000] (n = 1/q = 2/ g3). Enfin, concernant
I'allure des courbes p(I,) et /b, (1), il faut se souvenir que nos résultats ont été obtenus
sous 'hypothese que A, = 1 alors que des travaux numériques ont montré que A, pouvait
varier en fonction de la fraction volumique [Gallier et al., 2014]. Il est donc probable que
I'allure des courbes u(I,) et &/, (1,) déduite de mes travaux pourraient étre légerement
changée si A, n’était pas rigoureusement égal a 1 mais variait un peu avec ¢/ ¢ ;.
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10! 7

100‘:

FIGURE 4.13 — Evolution du coefficient microscopique p et du rapport ¢/¢,, en fonction du
nombre visqueux I,,. Bleu : a partir des expériences de resuspension (A, =1 & A3 = 1/2). Orange :
a partir des expériences sur la suspension isodense et de la mesure de g» (A2 = 1). Rouge : lois de
Boyer et al. [2011]. Vert : Travaux expérimentaux de Zarraga et al. [2000]. Noire : Travaux numé-
riques de Gallier et al. [2014]. Violet : Travaux numériques de Cheévremont et al. [2019].
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4.4 Resuspension visqueuse de particules solides dans un
écoulement de Couette cylindrique : Particules Cubiques

4.4.1 Introduction

En rhéologie des suspensions concentrées, il est maintenant admis que, dans le ré-
gime frictionnel, les forces de contact entre les particules jouent un réle prépondérant
dans le comportement rhéologique de la suspension. Précédemment, j'ai montré que la
resuspension visqueuse se révele particulierement pratique pour caractériser la rhéolo-
gie de la suspension via les lois constitutives n; et 1, sur un large domaine de fraction
volumique. Afin de compléter mes travaux, j'ai voulu déterminer ces deux lois constitu-
tives pour un autre type de suspension. J'ai donc fabriqué des particules hexaédriques et
j’ai étudié la resuspension visqueuse via le méme dispositif expérimental que celui décrit
précédemment.

La qualité des images ne m’a pas permis cette fois de faire une étude locale pour mesu-
rer la concentration et la vitesse d’écoulement. J’ai donc simplement étudié la variation
de la hauteur de resuspension /; en fonction du nombre de Shields macroscopique A
(déterminé a partir de la vitesse angulaire du rotor). Puis, j’ai suivi la méthode que Zar-
raga et al. [2000] ont utilisée pour déduire la contrainte normale particulaire, Z§3, a partir
des hauteurs de resuspension mesurées par Acrivos et al. [1993] pour une suspension de
spheres. Cette méthode, décrite dans le chapitre 1, permet de déduire 253 ((¢(0)) de la
hauteur totale de resuspension. ¢p(0) est la fraction volumique de la suspension en z =0
et est donnée par :

hogo Az 2 Moy
hs—dhs/dInA 2 Apghy

hy est la hauteur de sédiment et ¢ est la concentration au sein du sédiment. Je montre
au cours de cette étude que la resuspension visqueuse est bien plus efficace pour re-
suspendre des particules hexaédriques que des particules sphériques. Malgré cette dif-
férence trés notable, il est possible d’exprimer la variation de la hauteur de resuspen-
sion pour une suspension de particules cubiques en fonction du nombre de Shields par
le méme type de loi que celle utilisée par Zarraga et al. [2000] pour une suspension de
spheres :

$(0) = (4.10)

B iCxAlR (4.11)
ho

Zarraga et al. [2000] montrent ensuite que : az = 9¢g/2A, ce qui permet de déduire
a3 (¢(0)) connaissant la fraction volumique dans le sédiment ¢ et en déduisant la frac-

tion volumique au bas de la suspension ¢(0) de la mesure de la hauteur (équations 4.10
et4.11):

94)0(@)3( ¢ )3 (4.12)

a3z (P(0)) = — 3 m

4.4.2 Suspension de cubes

Les suspensions sont composées d'un mélange d’hexaedres d'un volume 270 x 270 x
300 um? et de cubes de 300 um de coté. Nous avons choisi de ne pas utiliser que des
cubes pour éviter d’éventuels probléemes de cristallisation. La distribution en masse des
deux types de particules est : %,,(cubes) = 0.66 et %,, (hexaédres) = 0.34 . Ces particules
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solides sont faites en résine époxy photoréticulable (résine SUEX, Micro Resist). La den-
sité est égale a 1.19.103kg/m?® pour une température ambiante T = 23°C. Le protocole
expérimental de fabrication des particules découle de recherches et d’essais menés en
collaboration avec I'’enseignante-chercheuse Céline Cohen de I'Institut de Physique de
Nice. Les particules sont créées en superposant un masque sur un film de résine expoxy
photo-réticulable d’épaisseur voulue (300 pum ici) [Helgeson et al., 2011]. Deux masques
différents sont utilisés. Le premier est percé de trous carrés dispersé de maniere régu-
liere et faisant une taille de 270 x 270 pm? tandis que les trous carrés du second masque
font une taille de 300 x 300 um?°. Lensemble plaque de résine et masque est ensuite
placé sous une lampe UV pendant un certain temps afin de polymériser les régions ex-
posées aux UVs. Pour une épaisseur de film de 300 um, le temps d’insolation est de 4
minutes environ. Les masques sont ensuite retirées puis le film de résine est progressive-
ment chauffé dans une étuve pour solidifier les régions préalablement insolées : 5 min a
65°C puis 95°C pendant 10 minutes. Une petite astuce consiste a placer les films sur un
plat de PDMS pour pouvoir les décoller plus facilement aprés les avoir mis a I'étuve. Fi-
nalement, le film de résine est baigné plusieurs fois dans un développeur (du PGMEA),
puis rincé a ’éthanol, et finalement a 'eau distillée. Les particules sont enfin séchées et
prétes al’emploi. La figure 4.14 permet de visualiser les particules créées par ce protocole.

Ces particules sont ensuite dispersées dans une huile newtonienne (Cargille) dont
la viscosité est mesurée égale a 0.104 Pa.s et la densité est donnée par la société Car-
gille : pr = 1.097 g/cm? et dans laquelle j’ai rajouté une pointe de spatule de Nile Blue
A (Sigma-Aldrich). Les particules sont ensuite rajoutées a la matrice liquide newtonienne
pour obtenir la suspension non isodense composée d’hexaedres. Malheureusement, nous
n‘avons pas été en mesure d’obtenir une transparence du milieu suffisamment bonne
pour étudier les champs de concentration et de vitesse a I'intérieur de I'entrefer. Cela fut
assez surprenant car, normalement, les indices de réfraction de la résine et de I'huile Car-
gille devait tous les deux étre proches de 1.59. Nous avons alors cherché a comprendre
pourquoi.

Lorsqu’on observe les hexaedres au microscope optique, ils semblent avoir une forme
réguliére et une taille bien controlée. Cependant, en observant des hexaedres un peu plus
petits (100 um de coté), fabriqué de la méme fagon, au Microscope électronique a ba-
layage (figure 4.15), nous avons pu observé qu’en réalité les cubes fabriqués par photo-
lithographie avaient des faces tres rugueuses et qu'une partie des particules étaient po-
reuses. Ces pores sont de petite taille (de I’ordre de quelques microns) si bien qu’il est tres
probable que le liquide suspendant ne puisse pas s’y introduire. La présence d’air dans les
particules conduit alors a une dispersion de I'indice de réfraction des particules rendant
impossible I'obtention d'un milieu transparent. Je n’ai donc pas réussi a mesurer, comme
jel'avais fait avec les suspensions de particules sphériques, les profils de concentration et
de vitesse.

Une autre observation surprenante au niveau de ces particules est que, une fois ra-
joutées a la matrice liquide contenant le fluorochrome, celui-ci a tendance a s’adsorber
a la surface des particules. Quand la nappe laser croise les particules, leur surfaces fluo-
rescent, comme on peut le voir sur la photo de la figure 4.16 qui présente un exemple
d’image de sédiment de la suspension.

4. un trou tous les 100
5. la période spatiale des trous est identique aux deux masques
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FIGURE 4.14 — Gauche : photos de cubes de volume 270 x 270 x 300 um?. Droite : photos de cubes
300 x 300 x 300 um3

LEI 3.0kv X100 100pm WD 82mm

FIGURE 4.15 — Photo d’hexaédres fabriqués par le protocole décrit (longueur de c6té : 100 pm),
observés au microscope électronique a balayage.

4.4.3 Hauteur de resuspension

La figure 4.17 représente a nouveau une photographie du sédiment (photo de gauche)
ainsi que les images obtenues par la somme de 10000 photos prises pour chaque expé-
rience de resuspension (différentes valeurs de (). Le stator se trouve a gauche de chaque
image tandis que le rotor se trouve a droite de chaque image. On comprend que s’il n’est
pas possible de détecter les particules pour faire les mesures locales, en revanche, le front
de la suspension est suffisamment visible pour mesurer avec précision la hauteur de la
suspension pour les différentes vitesses angulaires du rotor (2 =0.5, 1, 2, 5, 10, 20, 30, 40
et 60 tr/min). Enfin, dans le cas ot Q est suffisamment petit, on peut observer la structu-
ration des particules au voisinage de la paroi du stator, ainsi qu'une région de I'entrefer
en bas a gauche qui n’est pas cisaillée.

Afin de mesurer les différentes hauteurs de la suspension, je mesure la variation de

niveau de gris (moyennée a travers le gap) sur chaque image de resuspension correspon-
dante a la somme des 10000 images (sauf pour le sédiment) prises lors de I'expérience de

158



Q=0 tr/min
80' 1

60

40 1

Niveau de gris

' ho =(970 £ 20) px

20 - T T T T T T T T T

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Distance [px]

FIGURE 4.16 — Haut : Image du sédiment ou 'encadré correspond a la zone ot la variation du
niveau de gris est mesurée. Bas : Variation de niveau de gris a l'intérieur de 'encadré jaune de
I'image. Cela permet de mesurer la hauteur de sédiment /( en pixel.

FIGURE 4.17 — De gauche a droite : Image du sédiment / Somme des 10 000 images pour : Q = 0.5
tr/min/ Q=2 tr/min/ Q=5 tr/min / Q =20 tr/min / Q = 60 tr/min.
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resuspension correspondante. Il est important de comprendre que le gradient de niveau
de gris ne permet pas de remonter au profil de concentration. En effet, puisque, comme
nous l'avons vu, il a été impossible d’obtenir une suspension iso-indice, les caractéris-
tiques de la nappe laser dans la suspension (intensité, épaisseur) varient spatialement de
maniére trop importante pour que la lumiére de fluorescence ou ses variations soit une
mesure de la fraction volumique. En revanche, les interfaces étant marquées par un fort
gradient, on peut les détecter facilement. La figure 4.16 permet de visualiser ce traitement
au niveau d'une image de sédiment tandis que les figures 4.18 et 4.19 permettent de vi-
sualiser comment je mesure /i; respectivement lorsque (2 = 0.5 tr/min et Q = 2 tr/min. Le
tableau 4.2 récapitule I'’ensemble des hauteurs ainsi mesurées :

Q [tr/min] ‘ 0 0.5 1 2 5 10 20 30 40 60

hs [px] 970 1120 1170 1250 1410 1520 1645 1780 1850 1960

Ahg [px] 20 50 50 50 50 50 50 50 70 50

TABLEAU 4.2 — Tableau regroupant les différentes hauteurs mesurées.

Ainsi, on peut déterminer la variation de la hauteur de la suspension normalisée par la
hauteur de sédiment en fonction du nombre de Shields "macroscopique”, que j'ajuste par
une loi du type : h/h0=1+C x A" (voir figure 4.20) [Zarraga et al., 2000]. Nous devons res-
ter conscients que, en accord avec mes travaux précédents, le taux de cisaillement réel a
I'intérieur de I'entrefer est probablement plus petit que celui estimé a partir de la vitesse
angulaire du rotor (macroscopique), notamment en raison du glissement aux parois et
un comportement non newtonien lorsque la suspension est concentrée. Puisque nous
ne pouvons mesurer le taux de cisaillement réel a 'intérieur de I'’entrefer, nous faisons
I'approximation de prendre le taux de cisaillement "macroscopique". Ainsi, le nombre de
Shields via lequel nous tracons la variation de la hauteur de resuspension (figure 4.20)
est ici biaisé par cette approximation. On observe alors que la resuspension est plus effi-
cace dans le cas de la suspension composée d’hexaedres que dans le cas de la suspension
de spheres. Par ailleurs, on observe que I'évolution de la hauteur de resuspension avec
le nombre de Shields est assez semblable dans les deux cas d’étude : I’exposant de la loi
d’ajustement noté n reste proche de 1/3 méme si il est laissé en parametre libre. La resus-
pension plus importante dans la cas de la suspension de cubes montre que les contraintes
normales particulaires sont plus grandes dans ce type de suspension que dans une sus-
pension de spheres. Cela est sans doute a relier avec les observations que nous avons
faites au chapitre 2 ol nous nous intéressions a la comparaison des comportements d'une
suspension de particules et d'une suspension de particules facettées. Nous avions alors
observé que, pour une méme fraction volumique, la viscosité des suspensions de parti-
cules facettées était tres supérieure a celle des suspensions de particules sphériques. Ces
résultats s’interpreétent sans doute par I'augmentation des forces de contact entre parti-
cules quand elles sont de forme irréguliére.

4.4.4 Concentration au bas de la suspension

Ainsi, nous avons déterminé que la variation de la hauteur de resuspension pour la
suspension composée d’hexaedres peut étre ajustée suivant une loi similaire a celle em-
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FIGURE 4.18 —Haut : Image de la somme cumulée des 10000 photos de la suspension lorsque Q =2
tr/min ot 'encadré jaune correspond a la zone ol1 la variation du niveau de gris est mesurée. Bas :
Variation de niveau de gris a l'intérieur de I'encadré jaune de I'image. Cela permet de mesurer la
hauteur de sédiment /; en pixel.
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FIGURE 4.19 — Haut : Image de la somme cumulée des 10000 photos de la suspension lorsque Q2 =2
tr/min ot 'encadré jaune correspond a la zone o1 la variation du niveau de gris est mesurée. Bas :
Variation de niveau de gris a l'intérieur de I'encadré jaune de I'image. Cela permet de mesurer la
hauteur de sédiment /; en pixel.

ployée par Zarraga et al. [2000] :

h—hy
ho

=1+1.33xA!3 (4.13)
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FIGURE 4.20 - Variation de la hauteur de resuspension normalisée par la hauteur de sédiment.
Points bleus : mesures expérimentales. Ligne discontinues rouge et verte : Ajustement par une loi
puissance y =1+ C x x" ol1 les parametres d’ajustement sont C et n pour la courbe verte et seule-
ment C pour la courbe rouge (I’exposant est alors fixé a 1/3). Ligne discontinue noire : Ajustement
de la variation de hauteur de resuspension d'une suspension de particules sphériques par Zarraga
et al. [2000].

Or, en accord avec I’équation 4.10, il est nécessaire de connaitre la valeur de la fraction
volumique a l'intérieur du sédiment ¢y pour étre en mesure de déterminer la fraction
volumique de la suspension au bas de la suspension ¢(0) pour chaque expérience de re-
suspension et finalement déterminer la loi constitutive 1.

({o correspond au rapport du volume de particules dans le sédiment sur le volume
total de sédiment. Pour I'évaluer, il est donc nécessaire de connaitre la quantité exact de
particules dans le sédiment ainsi que de mesurer le volume total de sédiment. Malheu-
reusement, il est trés difficile de contrdler précisément la masse de particules introduites
dans I'entrefer de la cellule de Couette ainsi que de connaitre précisément le volume total
du sédiment (essentiellement en raison de la présence des ménisques a l'interface sus-
pension/mercure). Comme je I'avais fait pour les expériences de resuspension visqueuse
de particules sphériques, j’ai donc décidé de mesurer ¢ a I'extérieur du dispositif expé-
rimental. J'ai introduit une masse connue de particules m, dans un cylindre gradué de
section S précisément connue, qui contenait le liquide suspendant (huile Cargille). Apres
que les particules aient complétement sédimenté (plus de 24h), j’ai mesuré de maniere
précise la hauteur de sédiment, h,.4, etj’en ai déduit ¢g = m,/pp x 1/(hseqS). En prenant
deux mesures indépendantes de h,q, j’ai pu en déduire ¢y = 0.443.

Ainsi, d’apres I’équation 4.10, nous avons pu déduire la variation de la fraction volu-
mique au bas de la suspension en fonction du nombre de Shields (voir figure 4.21).

4.4.5 Viscosité normale de la suspension

Ainsi, d’apres I’équation 4.12, on peut déduire a3z = A3 x ), a partir de ¢(0), sachant
que g = 0.443 et C = 1.33 pour les suspensions composées d’hexaedres. La figure 4.22
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FIGURE 4.21 — Haut : Variation de la concentration au bas de la suspension ¢(0) en fonction du
nombre de Shields A. Bas : Variation de la concentration au bas de la suspension ¢(0) normalisée
par la fraction volumique au sein du sédiment ¢ en fonction du nombre de Shields A.

représente la variation de ag avec la fraction volumique pour la suspension d’hexaédres et
pour la suspension de spheres. On observe alors que, pour une fraction volumique fixée,
a3 est beaucoup plus grand dans le cas de la suspension de cubes que dans le cas de la
suspension de spheres (2 voire 3 décades de différences). La différence est moins grande
quand a3 est tracé en fonction de ¢/, (on faiticil’approximation ¢, = ¢g). Dans ce cas,
a ¢/ by, fixé, la valeur de a3 pour la suspension de cubes est environ cinq fois plus grande
que pour la suspension de spheres.
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FIGURE 4.22 — Haut : Variation du coefficient as en fonction de ¢(0) pour les suspensions compo-
sée de hexaedres (carré bleus) et pour les suspensions composées de spheres (ligne discontinue
noire) [Zarraga et al., 2000]. Bas : Variation du coefficient as en fonction de ¢(0)/¢y.

4.5 Conclusion

Dans ce chapitre, j’ai présenté des résultats sur la resuspension visqueuse en écoule-
ment de Couette cylindrique pour des suspensions de particules sphériques et de parti-
cules cubiques. Pour les suspensions de particules sphériques, j’ai pu réaliser des mesures
des champs de concentration et de vitesse.

Les profils radiaux de vitesse et de concentration montrent des comportements as-
sez inattendus avec une migration beaucoup moins prononcée que celle qui est prédite
par la "Suspension Balance Model" [Morris and Boulay, 1999] et des profils de vitesse tres
non-newtoniens a grande fraction volumique. Les profils de concentration verticaux sont
moins surprenants. Les résultats que nous avons obtenus sont en tres bon accord avec les
résultats d’Acrivos et al. [1993]. Nous observons que, verticalement, quand on s’éloigne
du fond, la concentration diminue lentement dans toute la zone resuspendue et chute
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brutalement a I'interface avec le fluide clair. La hauteur de resuspension est controlée par
le nombre de Shields (rapport entre les forces visqueuses et de flottabilité) par une rela-
tion en loi de puissance avec un exposant proche de 1/3, comme déja proposé par Acrivos
et al. [1993].

Les profils verticaux de concentration sont ensuite utilisés pour déduire Zé’g en résol-
vant I’équation de Cauchy. Nous avons alors pu tracer la variation du rapport as = Z,fs Moy
en fonction de la fraction volumique de particules. Le collapse des points sur une courbe
unique est assez approximatif. Celui-ci est considérablement amélioré si az est tracé en
fonction du rapport ¢/b,, ou ¢, est la fraction volumique de blocage qui dépend de la
contrainte de cisaillement : ¢, = ¢;,(Z12). Le champ de contrainte de cisaillement, X, (r)
a été obtenu en utilisant les lois constitutives établies au chapitre précédent. Nous avons
ainsi été capables de reconstruire le champs de fraction volumique de blocage a partir
des champs de concentration et de taux de cisaillement dans le gap. Le tracé de la courbe
a3 (d/d,,) montre un collapse tres satisfaisant des points.

La comparaison des valeurs de 253 aux valeurs de 252 obtenues au chapitre 3 nous ont
permis de retrouver avec une tres bonne précision la valeur du parameétre A3 = 0.5 de la
littérature [Morris and Boulay, 1999].

Enfin, nous avons utilisé nos résultats de resuspension pour déduire les lois p(I,) et
¢/PnI,) qui sont couramment utilisées quand la rhéologie des suspensions est détermi-
née a pression particulaire imposée (ce qui est notre cas). Nous obtenons des résultats un
peu différents de ceux qui ont d’abord été proposés par Boyer et al. [2011].

La derniére partie du chapitre rapporte une étude un peu plus exploratoire sur la re-
suspension de particules cubiques. Le résultat principal qui a été obtenu en mesurant la
hauteur de resuspension en fonction de la vitesse angulaire du rotor est que la resuspen-
sion de particules cubiques est plus efficace que la resuspension de particules sphériques
mais semble obéir 4 une méme tendance : i/ hy = 1+Cx A'/3, De maniére analogue a Zar-
raga et al. [2000] utilisant les mesures de hauteur de resuspension de Acrivos et al. [1993],
nous avons également déterminé la fraction volumique au bas de la suspension resuspen-
due puis la variation du coefficient a3 avec la fraction volumique et obtenu pour as des
valeurs tres supérieures (plusieurs ordres de grandeur) a celles que nous avons mesurées
pour une suspension de spheres.
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Conclusion

Ce manuscrit retranscrit le travail expérimental que j’ai effectué au cours de ces trois
années de doctorat et qui a eu pour objet d’étudier le comportement rhéologique des sus-
pensions concentrées en régime visqueux. La littérature de ces derniéres années met en
avant I'importance du role joué par les contacts directs entre particules pour expliquer
le comportement complexe des suspension non-browniennes concentrées : transition de
rhéoépaississement, second régime de rhéofluidification, contrainte seuil, migration de
particules induite par le cisaillement... J’ai choisi d’inscrire mon étude dans cette vision
renouvelée des suspensions.

Je montre notamment au cours de mes travaux qu'un moyen simple pour capturer
la variation de la viscosité d'une suspension et le comportement rhéofluidifiant de celle-
ci est d’'introduire une fraction volumique de blocage variable avec la contrainte de ci-
saillement. Dans un premier temps, j'ai étudié en géométrie d’écoulement torsionnel
plan-plan le comportement rhéologique de trois suspensions, différentes au niveau de la
forme et de la taille des particules composant chacune des suspensions et présentant des
comportements rhéologiques trés différents. La premiere suspension est une suspension
modele, monodisperse, composée de particules sphériques. La seconde suspension est
également monodisperse mais est composée de particules facettées, de méme taille que
les particules de la premiere suspension. La troisieme et derniére suspension est quant
a elle composée de particules facettées bien plus petites que les particules composant
les deux premiéres suspensions et le degré de polydispersité y est plus important. J’ai pu
observer que les suspensions composées de particules facettées étaient caractérisées par
une viscosité beaucoup plus grande que celle de la suspension composée de particules
sphériques lorsque la concentration et la contrainte de cisaillement sont fixées, ce qui
se traduit par une fraction volumique de blocage bien plus petite dans le cas des sus-
pensions de particules facettées. J’ai également pu observer que la rhéofluidification des
deux dernieres suspensions était beaucoup plus prononcée que celle de la premiere, ce
qui peut étre décrit par une variation plus rapide de la fraction volumique de blocage
avec la contrainte de cisaillement. Toutefois I'introduction d'une fraction volumique de
blocage différente pour les trois suspensions et différemment variable avec la contrainte
de cisaillement ne suffit pas tout a fait a unifier le comportement des trois suspensions.

Naturellement, tout semble indiquer que les différences enregistrées dans les com-
portements des trois suspensions proviennent des contacts solides qui vraisemblable-
ment varient avec la morphologie des particules. Pour tenter de déterminer I'influence
de ces contacts sur la rhéologie des suspensions, j'ai effectué des expériences d’inversion
du sens de cisaillement. En effet, lors d'une telle expérience, on observe un transitoire
tres particulier de la viscosité qui chute jusqu’a un minimum au moment de l'inversion
avant de re-croitre progressivement jusqu’a sa valeur stationnaire. Les travaux de Peters
et al. [2016] et de Lin et al. [2015] ont montré que la différence de viscosité entre I’état sta-
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tionnaire et la valeur au minimum correspondait approximativement a la contribution
des contacts a la viscosité de la suspension et que, par conséquent, la valeur de la vis-
cosité minimum était une évaluation de la composante hydrodynamique de la viscosité.
Mes expériences ont montré que les viscosités minimum mesurées pour chacune de trois
suspensions €étaient quasi-indépendantes de la contrainte de cisaillement et du méme
ordre de grandeur pour les trois systemes étudiés, comme on pouvait s’y attendre pour
la viscosité hydrodynamique. J’ai enfin pu montrer qu’il était possible de proposer une
loi universelle, valable pour les trois types de suspensions quand la contribution relative
des contacts a la viscosité des suspensions est tracée en fonction de ¢/¢,,. Cette étude a
fait 'objet d'une publication dans Physical Review of Fluids. En perspectives, on pourrait
effectuer des expériences d’inversion de sens de cisaillement sur d’autres systémes telles
que des suspensions de particules molles ou de particules plus allongées pour voir si cette
description les englobe également.

La suite de mes travaux s’est focalisée sur la thématique principale de mon sujet de
thése : la resuspension visqueuse de particules sphériques induites par cisaillement et le
lien avec les contraintes normales particulaires. La resuspension représente une migra-
tion verticale des particules solides dirigée vers le haut qui vient contrebalancer la sé-
dimentation des particules plus denses que le fluide suspendant. Ce phénomene parti-
culier est tres intéressant puisqu’il permet d’explorer tres facilement un large domaine
de concentration de la suspension. J’ai donc monté un dispositif expérimental basé sur
un rhéometre de Couette cylindrique me permettant de mesurer localement la vitesse de
I’écoulement ainsi que la fraction volumique d’'une suspension transparente au sein de
I'entrefer de la géométrie. J'ai ainsi pu déduire la contrainte normale particulaire dans la
direction de la vorticité, responsable dans ce cas-la du phénomene de resuspension, a
partir des profils verticaux de concentration dans la zone resuspendue. Ensuite, grace a la
connaissance du taux de cisaillement local au sein de I'écoulement déduit de la mesure
de la vitesse d’écoulement, j’ai pu établir une relation entre la contrainte particulaire et le
taux de cisaillement, en fonction de la fraction volumique. Nous avons alors pu observer
que cette relation était en bon accord avec les travaux de Zarraga et al. [2000]. Sur ce point,
mes travaux ont donc simplement permis d’étendre le domaine de validité de la relation
proposée par Zarraga et al. [2000] et d’en fournir une version locale.

Au-dela de ¢a, la possibilité d’étudier localement le comportement de la suspension
m’a permis de faire plusieurs observations trés surprenantes. Tout d’abord, nous avons
constaté que les prédictions du Suspension Balance Model ne permettaient pas d’ajuster
les profils radiaux de concentration observés expérimentalement et qui semblaient dé-
montrer une quasi-absence de migration radiale au sein de la géométrie dans le cas de la
suspension non isodense. Bien conscients que les dimensions du montage expérimental
(cellule de Couette a large entrefer) « auraient di » induire une migration radiale des parti-
cules, nous avons voulu mettre a I'épreuve notre technique expérimentale de mesures du
champ de concentration sur une suspension constituée des mémes particules dispersées
dans un fluide de méme densité et déterminer si, comme attendu, le Suspension Balance
Model prédisait correctement la migration radiale. Et ce fut bien le cas! Mes travaux sug-
gerent donc qu’il existe un couplage entre les différents flux des particules solides au sein
de I'’écoulement d'une suspension. Plus précisément, il semblerait que lorsque la resus-
pension a lieu, la migration radiale des particules est fortement diminuée. Mon travail
s'est contenté de faire émerger ce constat sans proposer de cadre théorique pour I'expli-
quer mais il me semble qu'’il serait intéressant de s’y pencher d'un point de vue théorique
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et peut-étre de revisiter le Suspension Balance Model pour qu’il puisse étre appliqué a des
écoulements qui ne seraient plus seulement unidimensionnels.

Létude de la suspension isodense a ensuite permis d’aller bien plus loin que prévu.
En effet, dans le cas isodense, en plus des mesures de taux de cisaillement et de concen-
tration, on peut déduire la contrainte de cisaillement de la mesure du couple. Armé de
ces trois quantités fondamentales mesurées (ou déduite) a I’échelle locale de I'écoule-
ment, nous avons donc pu étudier la rhéologie compléte de la suspension sur une grande
gamme de concentration et sur un large domaine de contrainte de cisaillement. Nous
avons ainsi pu déterminer I’évolution de la contrainte normale particulaire suivant le gra-
dient de cisaillement en fonction de la concentration et de la contrainte de cisaillement
imposée. Nous avons également pu mesurer la variation de la viscosité de cisaillement
et celle de la viscosité normale de la suspension sur un domaine important du rapport
¢/d . En comparant nos résultats avec ceux de la littérature, nous avons notamment ob-
servé un tres bon accord avec les travaux de Zarraga et al. [2000] tandis que ’accord avec
les travaux de Boyer et al. [2011] est apparu moins satisfaisant.

La mesure de la viscosité de cisaillement et sa dépendance avec la fraction volumique
et la contrainte de cisaillement nous a permis de revisiter les résultats que nous avions
obtenus avec les expériences de resuspension. En effet, en supposant que la rhéologie de
la suspension est la méme dans le cas isodense et dans le cas non isodense, nous avons
reconstruit, a partir des champs de fraction volumique et de taux de cisaillement, les
champs de contrainte de cisaillement et de fraction volumique de blocage pour chaque
expérience de resuspension. Nous avons alors pu montrer que 253/ NoY €était une fonction
unique de ¢/b,,. En comparant les valeurs de 252 obtenues a partir des profils radiaux de
concentration dans les expériences de rhéologie sur la suspension isodense et les valeurs
de Zé’g obtenues a partir des profils verticaux de resuspension, nous avons montré que
A3/ Ay = Zg’s/ 252 =~ 0.5, conformément a ce qu’on trouve dans la littérature. Enfin, nous
avons terminé en analysant nos résultats dans le cadre d'une rhéologie en p(I,). Encore
une fois, nous avons observé un accord tres satisfaisant avec les travaux de Zarraga et al.
[2000] tandis que les résultats de mes travaux présentaient quelques différences avec ceux
de Boyer et al. [2011].

En conclusion, le montage expérimental que j'utilise semble riche et prometteur car il
permet d’accéder dans un méme temps au champ de vitesse et au champ de concen-
tration d'une suspension transparente. Il permet donc de déterminer directement les
contraintes normales particulaires. Dans le cas ou la suspension est isodense, on a égale-
ment acces a la contrainte de cisaillement locale et on est alors armé de toutes les quan-
tités nécessaires pour caractériser la rhéologie d'une suspension. La resuspension vis-
queuse apparait notamment comme un phénomeéne qui permet de caractériser efficace-
ment les suspensions étudiées sur un large domaine de concentrations ou de nombres
visqueux. Aussi, la méthode expérimentale que j'ai mise en place pourrait permettre de
caractériser efficacement le comportement rhéologique de différentes suspensions, la
seule limite, et non des moindres, résidant dans la transparence de la suspension. J'ai
moi-méme voulu étudier la resuspension visqueuse de particules cubiques via le méme
systeme. Hélas, il a été impossible d’obtenir une suspension suffisamment transparente
pour faire des mesures locales des différents champs. J’ai alors dt me contenter de me-
surer la hauteur de resuspension de laquelle j’ai pu déduire 253. En outre, j’ai montré que
la resuspension visqueuse était beaucoup plus efficace pour resuspendre des particules

168



cubiques que des particules sphériques.

Dans la suite, il me semblerait intéressant de faire a nouveau varier les propriétés des
particules pour mesurer 'impact de ces changement sur la resuspension et Z§3. Un projet
ANR, en cours dans I'équipe, étudie I'impact de I'état de surface (chimie, rugosité) sur la
rhéologie des suspensions. Certaines des particules synthétisées par 'IMP a Lyon dans le
cadre de ce projet sont constituées de PMMA et ont pour certaines des brosses polymere
greffées a leur surface et pour d’autres des rugosités de taille contrélée pouvant aller jus-
qu'a 1 pm. Il serait sans doute intéressant d’étudier en rhéologie locale des suspensions
constituées de ces différents types de particules.

Outre les caractéristiques des particules, il serait également intéressant de faire varier
les caractéristiques de I’écoulement en modifiant la géométrie de la cellule du rhéometre.
Par exemple, dans I'optique d’étudier le transport de sédiment dans les fleuves et rivieres,
on pourrait étudier la resuspension visqueuse dans un écoulement torsionnel annulaire
qui reprendrait le méme dispositif expérimental dont je me suis servi mais dont la migra-
tion verticale des particules solides se ferait suivant le gradient de cisaillement. Le disposi-
tif expérimental que j’ai monté pourrait notamment étre amélioré en installant a certains
endroits de la cellule un systéeme de grilles et de capteurs comme I'ont fait Garland et al.
[2013] ou Dbouk et al. [2013] pour pouvoir accéder a une nouvelle mesure des contraintes
normales particulaires, completement indépendante de la mesure faite a partir des pro-
fils de fraction volumique.

Au cours de mes expériences, j’ai également pu observé un effondrement du sédiment
lorsque la vitesse du rotor était extrémement faible, inférieure ou égale a 0.2 tr/min. Cette
observation ne faisant pas partie du cceur de mon projet et n’ayant pas étudié davantage
ce phénomene, je ne l'ai pas retranscrit dans ce manuscrit mais il serait intéressant de
comprendre les mécanismes mis en jeu pouvant expliquer cet effondrement.

Il serait aussi intéressant d’étudier de nouveau la migration radiale des particules dans
le cas isodense, et la dépendance de cette migration vis-a-vis de la contrainte de cisaille-
ment. En effet, la littérature met en avant que 1'état stationnaire de la migration ne dé-
pend pas de la contrainte appliquée, seule la dynamique en dépend, mais cela avait été
établi lorsque le comportement non newtonien des suspensions était encore mal connu
voire nié par la communauté scientifique. Aujourd’hui, nous en savons davantage sur ces
comportements complexes et puisque les travaux modernes les relient au contact solide
entre les particules qui sont eux-mémes responsables des phénomenes de migration, il
serait alors étrange selon moi que la valeur de la contrainte n’ait aucun impact sur I’état
stationnaire de migration. On pourrait notamment reprendre mes travaux en isodense
et faire varier la contrainte de cisaillement qui ameéne le profil de concentration mesuré.
Par ailleurs, je rappelle que la totalité de mes travaux se concentre sur I’état stationnaire
de I"écoulement. Il serait donc également intéressant de pouvoir utiliser mon montage
expérimental pour étudier la dynamique de migration et de la comparer aux prédictions
du Suspension Balance Model. J’avais moi-méme commencé a étudier le régime transi-
toire de la resuspension. ]J’avais ainsi pu observer une premiere phase trés rapide, d'une
durée de I'ordre de la centaine de seconde, durant laquelle le couple chutait rapidement,
avant une seconde phase bien plus lente ou le couple continuait de diminuer légerement.

J’aimerais maintenant cloturer cet écrit en disant que la rhéologie locale est un outil
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puissant qui offre une richesse de mesures disponibles que la rhéologie macroscopique
ne peut égaler. Elle permet d’aller observer ce qui se passe au coeur méme de I’écoulement
d’'une suspension, d’effectuer beaucoup de mesures en peu d’expériences et par dessus
tout, de s’affranchir des effets de parois qui souvent masquent la réalité de I'écoulement
de « bulk ». En un mot, elle permet réellement de mieux comprendre ce monde encore
rempli de mysteres qu’est la rhéologie des suspensions concentrées.
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