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Avant-propos

Les travaux réalisés dans le cadre de cette these ont été financés par le ministere de
I'industrie et sont le fruit d’une collaboration entre 'UMR 1145 Ingénierie Procédés Ali-
ments (AgroParisTech, INRA, le CNAM) et un groupe industriel du secteur cosmétique.
Une partie du projet de recherche a été consacrée a une étude visant au développe-
ment de mousses cosmétiques innovantes. Elle a donné lieu a une réflexion sur 'effet
des interactions existantes entre la formulation du produit et le procédé de foisonnement
sur la texture instrumentale des mousses cosmétiques produites. Pour des raisons de
confidentialité ces résultats ne seront pas présentés. Afin d’appréhender de tels produits
complexes, des travaux de modélisation de 'opération de foisonnement ont été réalisés
sur des produits aux propriétés controlées et les résultats obtenus ont été validés sur
le produit cosmétique. C’est cette partie de 1’étude qui sera détaillée dans le présent
manuscrit.
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Vitesse de cisaillement de référence (s~1)

Vitesse de déformation en cisaillement définie selon Metzner & Otto (1957)
Viscosité du fluide (Pa.s)

Viscosité apparente de référence calculée a la vitesse de cisaillement g (Pa.s)
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Viscosité définie selon Metzner & Otto (1957)

Fraction volumique de gaz incorporé dans la mousse & patm (%)

Masse volumique du fluide (kg.m~3)

Masse volumique du gaz de foisonnement (kg.m=3)

Tension de surface liquide-gaz (N.m™!)

Diametre du rotor de I'unité de foisonnement (m)

Diametre des bulles & pression de foisonnement (pum)
Accélération de la pesanteur (m.s™?)

Indice de consistance (Pa.s™)

Constante dite de Metzner & Otto (1957)

Vitesse du rotor (tr.s™!)

indice de comportement (sans unité)

Pression régnant dans 1'unité de foisonnement (Pa)
Pression de référence (Pa)

Débit volumique de gaz & la pression de fonctionnement (m?.s71)
Débit volumique de liquide (m3.s71)

Température régnant dans I'unité de foisonnement (K)
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Dimension fondamentale de longueur

Dimension fondamentale de masse

Dimension fondamentale de temps

NOMBRES SANS DIMENSION

iv

Symbole Nom Expression Signification
Ca nombre capillaire v rapport entre ‘les forces Vi§queuses
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n les forces visqueuses
We nombre de Weber p 02 le rapport entre. les forces d.’inertie et
o la tension superficielle

: vitesse [LT71]
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: viscosité dynamique [ML™IT1]
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: masse volumique [ML™3]
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Introduction

Le foisonnement vise a inclure des bulles de gaz dans un produit liquide ou pateux
afin de lui conférer des propriétés nouvelles, et spécifiques du domaine d’application. De
I'industrie alimentaire a I’extraction pétroliere, en passant par les secteurs du batiment,
de I'automobile ou du textile, les mousses constituent des matériaux recherchés de part
leur structure originale et leurs propriétés physiques uniques.

Au dela de ’application industrielle, I’étude du foisonnement suscite un grand intérét
scientifique, du fait de la complexité des phénomenes physiques et physico-chimiques
intervenant au cours de ’élaboration et de la conservation de la mousse. En effet, le
foisonnement est une opération technologique complexe et la mousse un produit fragile.
Une dispersion de bulles de gaz dans une matrice liquide est un systéme compressible
instable, dont les propriétés sont en partie déterminées lors du mélange dynamique des
deux fluides.

Le nombre de travaux et d’outils disponibles pour la conduite maitrisée et objectivée
du procédé industriel de foisonnement reste cependant limité. Les études réalisées sur
cette opération unitaire portent le plus souvent sur des produits complexes et des équi-
pements qui different selon les équipes. Ceci rend difficile la généralisation des résultats
publiés étant donné que les interactions entre les parameétres du procédé et la compo-
sition des milieux compliquent fortement la compréhension des phénomenes impliqués
au cours de l'opération de foisonnement. Enfin, les différences d’échelles et d’approches
existantes entre les études du procédé menées sur des équipements pilotes, et les tra-
vaux traitant des aspects physico-chimiques de la rupture de bulles ou de gouttes isolées,
rendent difficile I'intégration des connaissances relatives a chacun des domaines.

L’objet de cette étude est donc de mieux formaliser et modéliser de facon générique
le processus de structuration d’un produit par le procédé de foisonnement, en reliant les
parametres opératoires (procédé et produit) aux propriétés des mousses formées et de
contribuer ainsi a un meilleur pilotage de 'opération.

La synthése bibliographique, objet du premier chapitre, décrira 1’état des connais-
sances sur les différents aspects du foisonnement. Nous y énoncerons successivement les
propriétés et les caractéristiques des mousses, et plus généralement des systeme dispersés,
les différents procédés de fabrication et les travaux de la littérature visant a modéliser
Iopération de foisonnement par battage en continu. Suite a cet état de I’art, la stratégie
adoptée pour réaliser cette étude sera présentée.

vii
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Le deuxieme chapitre sera consacré a la description des matériels et des méthodes.
Une attention particuliere sera apportée au choix et aux caractéristiques des produits
utilisés, a la mise en place des dispositifs expérimentaux et aux méthodologies de carac-
térisation des mousses, notamment la mesure de taille des bulles. Enfin la planification
expérimentale sera décrite.

Dans le troisieme chapitre, organisé en quatre parties distinctes, seront présentés et
discutés les résultats obtenus. La premiere partie proposera une analyse globale des es-
sais de foisonnement réalisés. La seconde partie présentera la mise en place de I'espace
adimensionnel et 1’établissement d’un modele décrivant ’opération de foisonnement, ap-
plicable aux produits newtoniens. La troisieme partie vise a étendre ce modele aux fluides
non newtoniens, et débute par une analyse critique de la méthode classiquement utilisée
dans ce cas, la méthode de Metzner-Otto. Puis ’analyse dimensionnelle adaptée aux
fluides dont les propriétés ne sont pas constantes aux cours du procédé sera présentée,
et appliquée a des fluides modeles rhéofluidifiants. Enfin dans la quatrieme partie, ce
modele sera testé avec un produit cosmétique réel.



Chapitre 1

Bibliographie
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I.1 Les mousses

I.1.1 Définitions

Les mousses sont des systémes familiers, présents dans la vie quotidienne, et dont la
structure et le comportement sont remarquablement complexes. On trouve des mousses
dans de nombreux produits et dans de tres diverses circonstances : de I'industrie alimen-
taire a I’extraction pétroliere, en passant par les secteurs du batiment, de 'automobile
ou du textile (Vignes-Adler et al., 2005). Elles sont souvent recherchées en tant que vé-
hicules de transfert dans les secteurs de ’hygiéne, de la santé, des produits nettoyants
ou encore des matériaux isolants (thermique, électrique ou acoustique). Dans 'agroa-
limentaire ’aération des produits génére des propriétés sensorielles particulieres, tant
par la texture que par la cinétique de libération des ardmes qu’elle entraine (Schorsch,
2007). On utilise aussi les mousses pour des applications tres spécialisées qui exigent des
propriétés spécifiques comme ’étalement ou le mouillage dans les domaines tels que la
teinture des textiles, la décontamination (nucléaire ou autre), les boues de forage ou les
fluides extincteurs. Dans d’autres cas, les mousses sont parfois indésirables, en particu-
lier dans des procédés industriels comme la fabrication du papier, les fermentations, la
distillation fractionnée et la plupart des opérations de mélange de produits.

Une mousse se définit comme une structure biphasique ot 'une des deux phases,
le gaz, est dispersée sous forme de bulles dans une phase continue liquide ou solide.
Les éléments de base d’une mousse sont les bulles et les films liquides, stabilisés par des
tensioactifs pouvant étre des petites molécules de type émulsifiant ou des macromolécules
telles que des protéines. Du fait de leur contenu en gaz, les mousses ont une tres faible
densité et sont compressibles. De plus, cette structure composite confére aux mousses
des propriétés (thermiques, mécaniques, organoleptiques...) que les éléments liquides et
gazeux pris séparément ne possédent pas (Choplin & Salager, 2008).

Par essence, une mousse se trouve toujours dans un état métastable, c’est-a-dire in-
stable sous 'angle thermodynamique (Prins, 1988). Sa durée de vie peut étre modulée en
ayant recours a des adjuvant physico-chimiques (stabilisation de I'interface et/ou gélifi-
cation de la matrice par le biais de la formulation) adaptés aux technologies utilisées (foi-
sonnement, cycle pression/détente, température...). Cette adaptation des formulations
aux technologies ne fait que retarder le retour a 1’équilibre, c’est-a-dire a la démixtion
de la phase gazeuse, marquée par 'affaissement de la mousse.

Différentes classifications de mousses peuvent étre faites, selon des criteres physiques,
morphologiques ou de stabilité.

Selon la nature de 1’état physique du milieu continu la constituant, une mousse pourra
étre qualifiée de solide ou liquide. Les mousses solides sont généralement des mousses
liquides qui ont été transformées par différents types de réactions physiques ou chimiques
au sein de la matrice (congélation, cuisson, coagulation, séchage...).

Selon la morphologie des bulles, on fait la distinction entre mousses humides et
mousses séches (Herzhaft et al., 2005). Cet attribut est étroitement liée a la fraction
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FIGURE 1.1 — Exemples des morphologies de bulles rencontrées dans des mousses : a.
Mousse contenant une fraction volumique de gaz de 0,5; b. Mousse séche contenant une
fraction volumique de gaz de 0,9
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Soufflé % iy
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Milkshakes
Low viscosity Wine foam  Beer foam
Cappuccino
Seconds Minutes Hours Days Weeks Months Years

FIGURE 1.2 — Durées de vie et texture des aliments aérés (Campbell & Mougeot, 1999)

volumique de gaz contenue dans la mousse. En effet, lorsque cette quantité est faible
(c’est a dire lorsque les bulles ne sont pas en contact les unes des autres), les bulles
sont sphériques et les mousses sont dites "humides". En revanche, lorsque la fraction
volumique de gaz est tres élevée (dans ce cas il y a contact), les bulles forment des
structures polyédriques séparées par des films minces, appelés bords de Plateau, et les
mousses sont dites "seches" (Fig.I.1) .

Enfin, selon le temps de stabilité des mousses on peut faire la distinction entre les
mousses dites durables et des mousses dites éphémeres ou transitoires. Parmi ces der-
nieres, les exemples les plus parlants sont la mousse de savon ou encore la mousse de
biere, qui ne persistent que quelques dizaines de secondes. A 1'opposé, certaines mousses
ont une durée de vie pouvant atteindre plusieurs semaines, c’est le cas notamment de
certaines mousses laitieres (Fig.1.2).

D’autres classifications existent, notamment dans le domaine des mousses solides
plastiques (ex : mousses hautes / basses densités, alvéoles fermées / ouvertes) ou des
mousses extinctrices utilisés dans la lutte contre les incendies (ratio d’expansion)...
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I.1.2 Caractéristiques

Pour les mousses liquides durables auxquelles nous nous sommes intéressées dans
le cadre de cette étude, on distingue classiquement trois principales caractéristiques
physiques : le taux de foisonnement, la taille des bulles et la stabilité au cours du temps.

1.1.2.1 Taux d’incorporation

Différentes définitions existent pour désigner la quantité de gaz dispersée dans la
mousse. Selon les auteurs et les applications, le taux d’incorporation peut correspondre
a la fraction volumique de gaz incorporé ou a 'augmentation du volume initial liquide.

On définit la fraction volumique de gaz incorporé ® comme le rapport du volume
qu’occupe le gaz (Vgq.) par rapport au volume de mousse (Viousse)

‘/gaz o ‘/gzzz

b = =
Vinousse Wiquide + quaz

(L1)

L’augmentation du volume initial liquide (Vjiguide), souvent désigné par le terme
"overrun", se calcule de la maniére suivante :

Overrun = (pliqume — 1) (L.2)

pmousse

avec p la masse volumique. Cette définition est une caractérisation de ’expansion de
volume. Le lien entre overrun et fraction volumique de gaz incorporé est exprimé par la
relation :

Overrun = ® - Pliquide (L.3)

pmousse

Le taux d’incorporation est un critere important. Pour un méme produit la fraction
volumique de gaz incorporé peut induire des différences de structure, de texture et durée
de vie notables.

1.1.2.2 Taille des bulles

La taille des bulles est une autre caractéristique importante des mousses. Selon le
domaine d’application, la taille de bulles souhaitée est tres variable.

Pour caractériser un ensemble de bulles de tailles inégales on peut utiliser un systéme
descriptif ou les bulles sont de tailles égales et conservent deux caractéristiques (et deux
seulement) de ’ensemble de bulles initial, choisies parmi les suivantes : le nombre total
de bulles, la longueur totale des diametres, la surface totale et le volume total. Ainsi,
il y a plusieurs manieres de calculer le diamétre moyen selon que 1’on se rapporte au
nombre, a la surface ou au volume des bulles. Le choix d’une valeur plutét qu’une autre
dépendra du domaine d’application. Tout les diameétres moyens dérivent de la formule
suivante :
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dpg =", | ”ii TTan (L.4)

ou d; représente le diametre de la classe i et p et ¢ sont les puissances entieres du
diametre dans les expressions considérées (0 pour le nombre, 1 pour la longueur, 2 pour
la surface et 3 pour le volume). Les différentes définitions des diametres moyens sont
rassemblées dans le tableau I.1.

p q symbol signification expression
Moyenne arithmétique Yo diAn,

1 0 dio ST A
en nombre i1 A

Moyenne surfacique en 5 Z’.’il d?An;

2 0 dag e
nombre i—q Ang

Moyenne volumique en 3 Do diAn,

3 0 ds3p W
nombre i1 Ani

Moyenne surfacique en L d2An,

2 1 do1 SR
longueur i—q ANy

Moyenne volumique en —
2 Zi:l d; An;

3 1 ds1 longueur (Diametre de ST dian,
Probert) ’
Moyenne volumique en ™8 A
3 2 dso surface (Diametre de S

1=1""

Sauter)

TABLE 1.1 — Expression des différents diametres moyens existant pour caractériser un
systeme dispersé

Une attention particuliere sera portée au diametre de Sauter dss qui représente le
diametre équivalent d’un ensemble uniforme de bulles ayant le méme volume et la méme
surface que toutes les bulles du systeme considéré. En effet, cette aptitude & caractériser
a la fois la surface et le volume d’une dispersion d’objets en fait le diametre le plus
approprié a I’étude des phénomenes impliquant des transferts de chaleur ou de matiere.
Dans la suite de I'exposé, lorsque 1'on parlera de diametre moyen, on se référera au dss,
méme si cela n’est pas précisé. Les mesures de diameétres moyens sont tres pratiques pour
effectuer divers calculs mais ils ne caractérisent les systemes dispersés que de maniere
tres simplifiée et ne fournissent pas de renseignements sur 1’état de la distribution de la
taille des bulles présentes au sein d’une mousse. Pour cela on peut considérer la médiane
correspondant au diametre qui divise une distribution en deux parties d’aires égales. On
la note dgg si la distribution est volumique et cela se traduit par le fait que 50% du
volume total du gaz dispersé est contenu dans des bulles de diameétres inférieur au dsg.
Si la distribution est en nombre on peut dire que 50% des bulles ont une taille inférieure
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au dsg... Les diametres dqg et dgg sont aussi beaucoup utilisés et sont définis de la méme
maniere que le dsg. Enfin, pour caractériser un état de dispersion autour d’une tendance
centrale on peut utiliser le span tel que :

dgo — d
span = —2 10 (L.5)
dso

1.1.2.3 Stabilité

Les mousses, comme les émulsions, sont des systémes a tres grandes surfaces interfa-
ciales et sont donc thermodynamiquement instables. Leur déstabilisation est inévitable
(on ne peut agir que sur la cinétique) et s’opére via différents mécanismes que sont la
diffusion gazeuse, la ségrégation gravitationnelle (crémage dans le cas d’une émulsion) et
la rupture du film interfacial conduisant a la coalescence. Si la plupart des mécanismes
sont communs aux mousses et aux émulsions, leur importance respective differe selon
le systeme considéré. En ce qui concerne les mousses humides, on peut identifier trois
principales sources de déstabilisation :

— La ségrégation gravitationnelle :

elle a pour moteur la poussée d’Archimede due a la grande différence de masses
volumiques entre liquide et gaz. Celle-ci est d’autant plus forte que les bulles sont
grosses : elle provoque la remontée des bulles a la surface et ce d’autant plus ra-
pidement que leur diametre est grand. La loi de Stokes indique alors que seule
une augmentation de la viscosité de la phase continue peut contribuer a amoindrir
I’effet de ce phénomeéne pour une taille de bulle donnée. La ségrégation gravitation-
nelle peut étre completement bloquée dans le cas ou le milieu continu présente une
contrainte seuil d’écoulement suffisante pour compenser la poussée d’Archimede.

— La coalescence :

c’est la fusion irréversible de deux bulles adjacentes, elle conduit a des bulles moins
nombreuses et plus grosses. Ce phénomeéne a pour origine la rupture du film liquide
se produisant lorsque deux bulles rentrent en contact. En dessous d’une distance
critique entre les interfaces, le film n’est plus stable face aux perturbations et un
trou est susceptible de se former. Sous l'effet de la pression de Laplace (cf. § 1.1.4.1),
le trou va grandir jusqu’a ce que les deux bulles n’en forment plus qu’'une. L’épais-
seur critique du film est étroitement liée a la nature de 'interface et a l'intensité
des forces en présence. Les processus de coalescence dépendent des propriétés de
mobilité des especes tensioactives et du caractere viscoélastique des films liquides
(Prins, 1999).

— Le mifrissement :
il tient son origine dans la différence de taille existant entre les bulles. En effet, les
différences de pression entre les bulles provoquent une diffusion du gaz a travers le
milieu. La vitesse de diffusion du gaz est fonction de la pression dans les bulles, de
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FIGURE 1.3 — Mirissement d’Ostwald par diffusion gazeuse (Choplin & Salager, 2008)

la nature et de la solubilité du gaz dans la phase liquide (loi de Henry). D’apres
la loi de Young - Laplace (cf. § 1.1.4.1) les bulles de taille différente possedent
des pressions internes différentes : la pression dans les petites bulles (P) est su-
périeure a la pression dans les grandes bulles (P;), ce qui engendre la diffusion
du gaz a travers les films liquides (Fig.I.3). Ce gradient de pression va engendrer
une diffusion gazeuse des petites vers les grandes bulles et les petites bulles vont
tendre a disparaitre au profit des grandes. Ce mécanisme est appelé miirissement
d’Ostwald.

I[.1.3 Energie de surface et tension superficielle

Disperser deux fluides non miscibles revient a augmenter la surface de contact entre
les deux fluides. Créer une surface cotite de ’énergie. Arréter la croissance d’un objet
(le limiter par une surface) ou séparer un objet en deux parties (créer des surfaces
nouvelles) a un cotit énergétique : 1’énergie de surface o. Celle-ci résulte de la différence
entre ’environnement d’un atome ou d’une molécule située a I'intérieur de I’objet et celui
d’un atome ou d’une molécule située en surface. Les atomes ou les molécules situés en
surface ont toujours un déficit d’interactions par rapport a leurs homologues en volume.
Leur environnement est toujours asymétrique et la résultante des forces de liaison est
dirigée vers l'intérieur.

Lorsque le milieu est déformable (liquides), I’énergie de surface, dont l'unité est le
J.m™2, se traduit par une force qui tend & recroqueviller le milieu sur lui-méme. C’est
la tension superficielle, force par unité de longueur (N.m~!), dimensionnellement équi-
valent a ’énergie de surface (Dickinson, 1992). C’est la raison pour laquelle une goutte
liquide est, en apesanteur, parfaitement sphérique : la spheére étant la forme qui offre le
plus petit rapport surface sur volume. Dans un solide, aucune déformation n’est appa-
remment perceptible, mais il existe néanmoins des contraintes au niveau des frontieres
séparant les différents domaines cristallins.
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L’énergie de surface d’'un matériau rend compte des liaisons que les atomes et les
molécules de ce matériau peuvent établir. On peut distinguer plusieurs composantes
dans cette énergie de surface o. Il y aura toujours une composante op, de type énergie
de dispersion (interactions de London entre atomes ou molécules neutres et non polaires
mais polarisables). A coté de cela, toutes les composantes possibles de liaison chimique
peuvent a priori intervenir, notamment les deux autres interactions que 1’on regroupe
sous le vocable d’interactions de van der Waals : 'interaction dipdle permanent - molécule
polarisable (interaction de Debye), et 'interaction dipdle permanent - dipdle permanent
(interaction de Keesom). Il y a aussi la liaison hydrogene et, en dernier ressort, les liaisons
iono-covalentes (De Gennes et al., 2005). Ces diverses contributions, lorsqu’elles existent,
sont regroupées dans la composante dite "polaire" op de ’énergie de surface. On a donc :
o=0p+op.

Lorsque la surface du corps considéré, noté 1, est en contact avec une autre phase
condensée notée 2, on parle d’énergie interfaciale et de tension interfaciale o15. La valeur
de o012 répond alors a la question : combien d’énergie cela cofite-t-il de remplacer une
partie du volume de matiére par une autre matiére et de forcer le contact entre les
deux parties 7 On congoit aisément que, plus la structure et la nature des liaisons entre
les deux parties sera semblable, plus o192 sera faible. Inversement, plus les deux parties
auront des caractéristiques différentes, plus o159 sera grande. La compatibilité parfaite
correspondrait & une énergie interfaciale nulle. Ainsi le colit énergétique de la création
d’une surface ou d’une interface (par déficit ou mauvaise qualité des liaisons) a une
conséquence directe : toute espece pouvant améliorer le nombre ou la qualité des liaisons
va venir se concentrer a 'interface. C’est le phénomene d’adsorption.

I[.1.4 La dispersion de fluides non-miscibles
1.1.4.1 Le nombre capillaire

Deux milieux non miscibles sont séparés par une interface. Dés que cette interface
est courbée, il y a une différence de pression entre les deux milieux. Lorsqu’il n’y a
pas transfert de matiére au travers de l'interface (i.e. diffusion de gaz dans le cas des
mousses), que la tension superficielle est constante et que les deux milieux sont au repos,
la différence de pression AP entre les deux milieux 1 et 2 est donnée par ’équation de
Young-Laplace :

AP =Py — P (L6)

= o - divs (77)

ou o est la tension de surface existante entre les deux milieux, divs I'opérateur diver-
gence appliqué le long de I'interface et 7 le vecteur unitaire normal a la surface et dirigé
vers le milieu 1. Dans la plupart des cas on peut caractériser une surface a l'aide de ses
deux rayons de courbure principaux R; et Ry (Fig.I.4). L’équation précédente devient
alors :
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FIGURE 1.4 — La différence des forces de pression entre l'intérieur et I'extérieur d’une
bulle sphérique est compensée par les forces de tension superficielle (Harnby et al., 1992)

1 1
AP=0c|—+ ) 1.7

<R1 Ry (1.7)
Dans le cas particulier d’une surface sphérique, les deux rayons de courbure principaux
R; et Ro sont égaux et identiques au rayon r de la sphere, et la loi de Young-Laplace

(I.7) peut se simplifier en :

Ap=% (L8)

r

Si I'on considére une dispersion gaz-liquide soumise a une agitation, les déformations
subies par les bulles seront le résultat d’'un équilibre entre le champ de contrainte 7
induit par I’écoulement, qui va déformer les bulles, et le champ de pression régnant a
I'intérieur des bulles qui va au contraire les stabiliser et chercher a les maintenir dans
leur état initial. Le rapport de ces deux grandeurs donne un nombre sans dimension :
le nombre Capillaire Ca (Taylor, 1932, 1934). Sa valeur est caractéristique de ’état de
dispersion d’un systeme, il rend compte de la compétition existant entre les sollicitations
mécaniques de 1’écoulement et la rigidité relative des éléments dispersés :

T
Ca.—ﬁ

Dans le cas particulier d’une bulle sphérique isolée, ’expression 1.9 du nombre capillaire
se simplifie en :

(L9)

Ca=— (I.10)
o

ou d est le diametre de la bulle.

1.1.4.2 Expression des contraintes

Dans le cas d’un écoulement turbulent, c’est la contrainte inertielle 7; qui est respon-
sable des déformations subies au niveau d’un élément dispersé :

7 = pv2 (I.11)

ol p est la masse volumique du milieu continu et 2, la moyenne des variations de vitesse
quadratique sur une distance égale au diametre de 1’élément dispersé (Hinze, 1955). A
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FI1GURE 1.5 — caractéristiques des déformations de gouttes d’émulsions soumises a des
contraintes extensionnelles et cisaillantes en régime laminaire (Windhab et al., 2005)

notre connaissance, il existe surtout des études théoriques (Liao & Lucas, 2009), mais
peu d’études expérimentales traitant de la rupture d’éléments dispersés en régime tur-
bulent (Hakansson et al., 2011).

Dans le cas d’écoulements laminaires c’est la contrainte visqueuse 7, qui tend a
déformer la surface d’un élément dispersé. Elle est proportionnelle au gradient de vitesse
de déformation G de I’élément dispersé et a la viscosité n de la phase continue associée,
dans le cas d’un fluide newtonien (Windhab et al., 2005) :

Tv = NG (I1.12)

et ou G se décompose en une composante extensionnelle € et une composante en cisaille-
ment 7 :

G="4+¢ (1.13)

Au niveau d’un élément dispersé, les différents modes de déformation se différencient
selon qu’ils s’appliquent de maniére uniaxiale ou de maniére biaxiale (Windhab et al.,
2005). Ils sont représentés sur la figure 1.5 et se formalisent via le tenseur du gradient
de vitesse de déformation 1" qui s’écrit de la maniére suivante :

1 0 0 010
T=Gla |0 0,5 0 |+@—]a)x |1 0 0 (1.14)
0 0 —0,5 000

ou les matrices du premier et du second terme correspondent respectivement aux com-
posantes élongationnelle et en cisaillement du gradient de vitesse de déformation, et ou
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apparait le parameétre d’écoulement o définit selon 1’équation
é

71+ 1l

(07

« prenant les valeurs -1, 0 et 1 respectivement en élongation équibiaxiale pure, cisaille-
ment simple pur et élongation uniaxiale pure.

1.1.4.3 Dispersion en régime laminaire

En régime laminaire, la rupture d’un élément dispersé est déterminée par ses pro-
priétés de surface et par I’hydrodynamique du liquide environnant, selon la formule :

~ nGd
o

Ca (I.16)
ou d est le diametre de 1’élément dispersé. A l'issue d’une opération de dispersion, la
mesure de la taille des éléments permet de calculer une valeur expérimentale du nombre
capillaire. Cette derniére est définie comme une valeur critique (Cag,) caractéristique du
processus de rupture, et dont la valeur différe selon le systéme considéré. Grace (1982)
a montré que, dans le cas des émulsions, le Ca., est fonction du type d’écoulement,
caractérisé par le parametre « (Eq.1.15), et du rapport A entre la viscosité de la phase
dispersée ny et la viscosité la phase continue 7, :

A= d (1.17)
Te

Des études plus récentes (Janssen et al., 1994; Jones & Middelberg, 2003; Williams et al.,
1997) ont montré que la valeur du Ca, pouvait aussi étre modifiée par la visco-élasticité
interfaciale, ou celle de la la phase continue (Mighri et al., 1998). En effet, la visco-
élasticité a l'interface peut conditionner la réponse mécanique du film a la suite d’une
contrainte déformante en fonction de la température et du temps de sollicitation. Cette
propriété est caractéristique des films protéiques denses ou les interactions inter et intra-
moléculaires sont importantes. Elle peut parfois conférer une résistance aux changements
de surface du film.

Les valeurs critiques du nombre capillaire montrent que la rupture est facilitée pour
des valeurs de A proches de 1 et pour des écoulements imposant des déformations élon-
gationnelles (Fig.1.6 et 1.7). Pour des déformations en cisaillement simple, Rumscheidt
& Mason (1961) ont montré, en régime laminaire, que les morphologies adoptées par
les gouttes au moment de la rupture dépendent du rapport des viscosités A. La figure
1.8 donne une représentation schématique de différentes formes adoptées par des goutte-
lettes d’émulsion soumises & des contraintes de cisaillement sub-critiques ou sur critiques.
Un rapport de viscosités faible et une contrainte de cisaillement élevée conduisent a des
gouttelettes de forme extrémement allongée (Fig.I.8c). En présence d’especes tensioac-
tives les extrémités s’effilent et de petites gouttelettes sont éjectées (Fig.1.8a). Pour des
ratios de viscosités intermédiaires les gouttelettes restent elliptiques et la rupture est
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FIGURE 1.8 — Evolution de la forme de gouttelettes d’émulsion dans un champ de ci-
saillement simple (Rumscheidt & Mason, 1961) a) cisaillement sous-critique A faible
(2,107%), présence d’espéces tensioactives b) cisaillement sur-critique, A intermédiaire
(1) c) cisaillement sur-critique, A faible (0,7) d) cisaillement sous-critique, A élevée (> 4)

précédée par la formation d’une goutte en forme d’haltere (Fig.I.8b). Pour les systémes
avec un ratio de viscosités supérieur a 4, la rupture des gouttelettes dans un champ de
cisaillement simple apparait impossible, la goutte est alors faiblement étirée et son axe
longitudinal s’aligne avec celui de I’écoulement (Fig.1.8d).

Outre la nature des contraintes appliquées, il est important de prendre en compte
I’histoire des déformations subies par les éléments dispersés (Fig.1.9). Une méme contrainte
de cisaillement qui déforme légérement une goutte, finit par la rompre aprés un certain
nombre de sollicitations. Ce n’est pas seulement le niveau de contrainte appliqué a la
goutte ou méme le Ca.- qui est dimensionnant, mais également la succession des phases
de cisaillement /relaxation, c’est a dire I’histoire mécanique (Windhab et al., 2005).

Ainsi, les nombreux travaux menés sur la déformation et la rupture d’une phase
dispersée dans un écoulement cisaillant, concernent majoritairement les émulsions et non
les mousses. Ils se limitent a ’étude d’une seule goutte en déformation quasi-statique
et ne prennent pas en compte l'interaction entre gouttes. Ils couvrent des domaines de
rapport de viscosité (1 < A < 8) correspondant a des systémes de type émulsion qui ne
représentent qu’un intervalle restreint des valeurs de ratio de viscosité A pouvant aller
de 107, dans le cas des mousses, & 10° dans le cas des émulsions de gouttelettes tres
visqueuses. De fait, ces études ne considerent pas la compressibilité de la phase dispersée ;
ils ne décrivent qu’imparfaitement le réle de la rhéologie de la phase continue. Enfin, il
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FIGURE 1.9 — Illustration de I'impact du couple temps-déformation sur la rupture d’une
goutte en écoulement (Windhab et al., 2005)

peut étre intéressant de noter que dans le cas des émulsions, les molécules tensioactives
qui s’adsorbent aux interfaces peuvent provenir du milieu continu comme de la phase
dispersée, tandis que dans le cas des mousses, les espéces tensioactives migrant aux
interfaces le font exclusivement depuis le milieu continu.

Toutefois, les mousses étant des systemes dispersés, a I'instar des émulsions, on peut
faire I’hypothese que les phénomeénes physiques liés a la structuration des mousses et
des émulsions sont identiques et que les résultats décrits précédemment peuvent servir
a I’analyse de 'opération de foisonnement par battage.

Donc, dans le cas des mousses, les faibles valeurs de A (10~°) (Fig.I.7) font que les
conditions de fragmentation des bulles ne sont pas optimales (Cag, élevé, situé entre 10
et 10%). En pratique, il semble que les dispersions sont rendues possibles par le fait qu’
au cours du foisonnement :

— les écoulements régnant au sein des équipements comportent a la fois une compo-

sante en cisaillement et une composante en élongation (0 < a < 1)

— les mousses au cours de leur formation subissent des sollicitations mécaniques

d’intensité et de durée variables.

1.1.4.4 Effets de la nature des espéces tensioactives

Dans le cas des opérations de dispersion gaz-liquide, la taille des bulles et 1’aire
interfaciale entre le gaz et le liquide varient selon la composition des phases et les condi-
tions d’agitation. Les surfaces croissent et décroissent constamment au cours du procédé.

Compte tenu de ce qui a été décrit précédemment, I’aération d’un liquide ne conduira
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a la formation d’une mousse stable que si un agent tensioactif est présent, le réle de
I'espece tensio-active étant de stabiliser les bulles de gaz dans la matrice liquide en
s’adsorbant & I'interface gaz-liquide. La réduction de taille d’une bulle et la présence de
tensioactifs dans le milieu sont donc étroitement liés. En effet, des que la surface est
modifiée (allongement, rupture...), il y a remaniement des agents de surface présents et
les propriétés superficielles qui en découlent s’en voient modifiées. La microstructure de
la mousse (taille des bulles) élaborée au cours du foisonnement résulte de I’adsorption
concurrentielle des différentes espeéces tensio-actives au niveau des bulles en formation et
conditionne les propriétés finales des mousses (notamment texture et stabilité) (Exerowa
& Kruglyakov, 1998).

Le pouvoir tensioactif d'une espéce varie selon sa nature et est lié aux mécanismes
d’adsorption des molécules a l'interface. Les propriétés des films interfaciaux dépendent
de plusieurs parametres tels que la force d’adsorption du tensioactif a la surface liquide-
gaz, élasticité du film, la perméabilité gazeuse du film et les conditions externes de
température et de pression (Bos & van Vliet, 2001).

L’aspect cinétique est trés important dans la formation d’une mousse. Le pouvoir
moussant d’une solution se corréle, non pas avec la seule valeur statique de tension de
surface a I’équilibre, mais avec une constante de temps qui tient compte de sa dynamique
(Kitabatake, 1988). Il sera d’autant plus important que les molécules migrent rapidement
aux interfaces. La vitesse de migration des espéces tensioactives est directement liée a
leur coeflicient de diffusion, fonction de la taille des molécules et de la qualité du solvant.
Des tensioactifs de faible poids moléculaire auront la capacité de migrer plus rapidement
aux interfaces que des protéines de haut poids moléculaire. En contrepartie les surfaces
stabilisées par des especes protéiques seront beaucoup plus structurées et résistantes vis
a vis des contraintes exercées par le liquide environnant (Prins, 1999) (Fig. 1.10).

De plus, outre les cinétiques différentielles de migration, il existe des phénomenes
thermodynamiques qui jouent aussi un role dans ’organisation des especes tensioactives
a l'interface (Chen & Dickinson, 1995). Des études ont permis de visualiser la maniere
dont la viscoélasticité des films protéiques est affectée, méme a faible concentration, par
des agents de surface (Wilde, 2000).

Enfin, il faut aussi prendre en compte la flexibilité conformationnelle des molécules
dans la mesure ou celle-ci peut faciliter 'organisation des protéines a l'interface. D’une
maniere générale, on peut distinguer deux cas de figure du processus d’adsorption selon
la taille et la flexibilité des molécules :

— dans le cas de petites molécules tensioactives, I’adsorption a l'interface est rapide
et relativement simple : le pole hydrophile de la molécule s’oriente vers la phase
aqueuse tandis que la partie hydrophobe se place du coté de la phase gazeuse

— dans le cas de macromolécules, lors de la fixation a I'interface, ’aire de contact n’est
que partielle : il se forme des queues et des boucles hydrophiles, avec seulement
quelques segments d’ancrage. De plus, selon leur nature et leur flexibilité, elles
peuvent étre sujettes a des réorganisations conformationelles.

Une fois la surface saturée par une premiere couche, des molécules supplémentaires
peuvent éventuellement venir se fixer, et ainsi faire croitre ’épaisseur du film par appo-
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F1GURE 1.10 — Représentation schématique des comportements typiques du taux d’ex-
pansion de surface (dinA/dt) en fonction de la hauteur de chute du film L pour une

solution aqueuse de tensioactif de bas poids moléculaire et une solution aqueuse de pro-
téine (Prins, 1999)

sitions successives d’espéces tensioactives.

Il est important de remarquer que les films interfaciaux ne sont pas forcément com-
posés que de molécules dites tensioactives; certaines particules telles que des oxydes
métalliques, des cristaux de matiéres grasse présentes dans le milieu sont susceptibles
de jouer un role dans la dynamique de structuration des interfaces (Hunter et al., 2008;
Murray, 2007).
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I.2 Les procédés de foisonnement par battage

Il existe un grand nombre de procédés permettant de produire une mousse. Ils
peuvent se regrouper en trois catégories selon le principe d’incorporation du gaz au
sein du liquide (Campbell & Mougeot, 1999) :

— Génération d'un gaz in-situ : dans ce cas de figure, une réaction chimique produit
un gaz au sein méme du milieu continu. C’est le cas de la fermentation par exemple,
pour lequel le foisonnement est dii a la production de dioxyde de carbone par des
levures.

— Expansion thermodynamique : la mousse se forme lors de la détente thermodyna-
mique d’un produit contenant un gaz dissous. C’est le cas notamment des flacons
de mousse a raser ou des bombes chantilly.

— Mélange gaz-liquide sous forte agitation : dans ce dernier cas un gaz est mis en
contact avec un liquide et la dispersion s’effectue sous forte agitation. c’est le cas
par exemple des mousses alimentaires produites artisanalement avec un fouet.

I.2.1 Les procédés discontinus

Les procédés de foisonnement discontinus, ou procédés "batch", sont composés d’'un
bol et d’un fouet relié & un moteur (Fig.I.11). Ils consistent a placer une quantité choisie
de produit dans une cuve de volume donné, puis a fouetter jusqu’a 'obtention du taux
de foisonnement désiré, voire du taux de foisonnement maximal accessible si ’agitation
est poursuivie assez longtemps. Le foisonnement peut étre conduit dans un récipient sous
pression ou a pression atmosphérique, avec ou sans injection de gaz.

L’énergie mécanique produite dans le systéme par la rotation du fouet provoque
la dispersion de bulles de gaz. De grossieres bulles d’air sont d’abord incorporées a
partir de I'espace de téte, puis leur taille diminue au fur et a mesure que ’agitation se
poursuit (Prins, 1988). Lorsque 'agitation du fouet se produit dans un bol ouvert, une
quantité de liquide (ou phase continue) est fixée, mais 'approvisionnement d’air n’est
pas controlé. Dans ce cas, la quantité d’air incorporée est liée a la géométrie de I’appareil,
aux propriétés physico-chimiques du produit subissant ’aération et au temps de battage
(Prins, 1988). Comme 1’évolution du taux de foisonnement au cours du temps dépend
du type de matiere premiere et de sa composition, ces parameétres doivent étre ajustés
par expérience : on constate que la quantité de gaz piégée dans le produit atteint une
valeur stationnaire au bout d’un certain temps de battage (1.12).

A chaque instant, au cours de I'opération de foisonnement, la fraction volumique de
gaz incorporé et la distribution de taille des bulles dépend d’un équilibre entre les taux
d’entrainement et de dés-entrainement du gaz au niveau de l'interface entre ’espace de
téte et la phase continue (Campbell & Mougeot, 1999).

Massey et al. (2001) ont constaté qu’en début de battage la quantité de gaz piégé at-
teint un maximum avant de décroitre vers sa valeur d’équilibre (Fig.I.12) et en concluent
que les mécanismes participant a ’entrainement des bulles et ceux participant au dés-
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FIGURE 1.11 — Exemples de batteurs planétaires : a gauche, robot ménager Kitchenaid,
a droite pilote industriel Tonelli

entrainement ont des cinétiques différentes. Ils aboutissent & une relation décrivant la
quantité volumique de gaz incorporé ¢4, a chaque instant ¢, en fonction des taux d’en-
trainement re et de dés-entrainement rd :

deg —kat

5 e rd = (k1 + koe "3 ) — (kaeg) (1.18)
ou ki, ko, k3, k4 sont des constantes de temps définies pour chacun des mécanismes et
identifiables a partir de données expérimentales.

La pression de ’air au niveau de ’espace de téte, la vitesse de rotation du fouet et le
temps de battage sont les parametres clés qui controlent la qualité finale de la mousse
produite. En effet, la vitesse de rotation du fouet doit étre maintenue au-dessus d’une
certaine valeur pour permettre ’entralnement d’air et ne doit pas dépasser une certaine
valeur pour ne pas détruire la structure de la mousse ; 'augmentation de la pression au
niveau de l'espace de téte permet souvent de réduire le temps nécessaire pour atteindre
le taux d’incorporation visé (Cullen, 2009; Massey et al., 2001).

Dans l’alimentaire, les systemes de foisonnement discontinus sont souvent utilisés
pour ’élaboration de faibles quantités de produits (productions artisanales). Ce type
de procédé est également utilisé en laboratoire pour I’étude des propriétés foisonnantes
(Davis et al., 2005; Sagis et al., 2001). La plupart des travaux de la littérature concer-
nant le foisonnement discontinu visent & la compréhension des effets de formulation et
des phénomenes interfaciaux sur la formation et la stabilisation des mousses. Ils ont
été réalisés principalement sur des fluides modéles ou des émulsions (van Aken, 2001;
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FIGURE 1.12 — Effet de la durée de battage sur le taux d’incorporation de gaz - le taux
d’aération est mesuré a 1 bar, le battage est réalisé & une vitesse de 5 tr.s™! et une
pression de 3 bar (Massey et al., 2001)

Rouimi et al., 2005). Ces études restent cependant éloignées des conditions industrielles.
Les variantes industrielles de ce type de batteur permettent de produire des quantités
comprises entre quelques litres et une centaine de litres de produit foisonné. Il existe peu
d’études qui se sont intéressées a I'influence des parametres procédé sur la qualité de la
mousse produite (Delaplace et al., 2011). Etant donné ce peu de résultats disponibles
sur I'influence des parametres opératoires, ceux-ci sont le plus souvent fixés de maniere
empirique en se fondant sur le savoir-faire interne a ’entreprise.

1.2.2 Les procédés continus
1.2.2.1 Les dispositifs

Lorsque l'opération de foisonnement est réalisée en continu, a chaque instant une
quantité maitrisée et ciblée de gaz est dispersée via une forte agitation dans un milieu
liquide. Il existe différents types de dispositifs selon la maniére dont le mélange est mis
en oeuvre :

— Les membranes :
Ce genre de dispositifs moussants se composent principalement de deux cylindres
concentriques ; le cylindre intérieur est mis en rotation tandis que le cylindre exté-
rieur reste fixe. Un champ de cisaillement est créé dans un entrefer annulaire étroit
ou est placée une membrane (qui peut étre montée sur le cylindre intérieur ou
extérieur) d’ou diffuse le gaz et depuis laquelle se détachent les bulles sous I'action
des contraintes de cisaillement. L’usage de tels dispositifs permet 'incorporation
directe de petites bulles de gaz dans un liquide a condition de s’assurer de leur
détachement instantané des leur sortie des pores. Ce type de procédé de dispersion
est sensé permettre I’'obtention de mousses dont les bulles ont une taille moyenne
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FIGURE 1.13 — Mélangeur statique SMX plus (Sulzer)

significativement plus petite, qui contiennent des fractions volumiques de gaz plus
élevées et dont les distributions de taille sont plus étroites (Miiller-Fischer et al.,
2007a). Cependant ce genre d’appareillages restent des outils de laboratoire plus
que des dispositifs classiques de foisonnement par battage et, a notre connaissance,
n’ont pas encore d’équivalents a 1’échelle industrielle.

— Les mélangeurs statiques :

Un mélangeur statique se compose d’un ensemble d’éléments immobiles placés dans
un tube (Fig.I.13). Selon sa structure, un élément peut provoquer différents effets
sur I’écoulement. Les trous ou les canaux provoquent des accélérations et des élon-
gations locales. Les hélices, quant a elles, coupent, tordent puis positionnent les
lignes de courant. La perte de charge supplémentaire, par rapport a celle requise
dans une conduite vide, correspond a I’énergie indispensable aux besoins du mé-
lange. Dans le cas des mélangeurs statiques, les parametres opératoires sur lesquels
on peut jouer sont les débits de liquide et de gaz. Augmenter le nombre d’éléments,
et par conséquent la longueur du mélangeur, améliore la dispersion de gaz, mais
au prix d’une augmentation des pertes de charge (Talansier, 2009). L’utilisation
de mélangeurs statiques peut s’avérer pratique quand les produits sont faciles a
foisonner, mais ils présentent les inconvénients inhérents a leur principe de fonc-
tionnement. On citera notamment le fait que de fortes pressions soient requises
lorsque les milieux sont tres visqueux.

— Les rotors stators :
Ce sont les systemes les plus répandus dans I'industrie pour la réalisation de 'opé-
ration unitaire de foisonnement (agro-alimentaire, textile, revétements...). Diffé-
rents équipementiers tels que KINEMATICA (Miiller-Fischer et al., 2007b), HAAs-
MonpoMIx (Balerin et al., 2007; Hanselmann & Windhab, 1998; Kroezen & Was-
sink, 1986), TREFA ou TONELLI proposent des gammes d’appareils qui sont adaptés
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FIGURE 1.14 — Exemples de pilotes industriels (de gauche a droite) : Kinematica Mega-
tron, Haas MiniMondo, Trefa, Tonelli

FIGURE 1.15 — Découpe de la géométrie rotor-stator d’une téte de mélange Mondomix
(a4 gauche) et éléments rotor et stator d’une téte de mélange Tonelli (& droite)

aux différents besoins de débits de production (Fig.I.14). Ils sont constitués de tétes
de mélange dont le rotor et le stator sont munies de dents et dont la géométrie dif-
fere 1égérement selon la marque de I’équipement (Fig.1.15). D’autre part, on trouve
également des colonnes de foisonnement développées par certains laboratoires dans
le but d’étudier 'opération de foisonnement (Djelveh et al., 1994; Djelveh & Gros,
1995; Mezdour et al., 2008; Thakur et al., 2003b). Elles sont constituées dun stator
lisse cylindrique et d’un axe central rotatif muni de pales droites qui, contraire-
ment au équipements industriels, présentent ’avantage de posséder une géométrie
modulable (Fig.1.16).

Dans les équipements de type rotor-stator, le gaz est généralement injecté en amont
de la téte par un simple orifice et le mélange air-liquide transite dans un volume au
sein duquel un stator et un rotor (tournant a des vitesses comprises entre 100 et 1000
tr.min~"') délimitent des entrefers oti s’opeérent la dispersion (Fig.I1.16). Une vanne placée
sur la sortie du foisonneur permet le controle de la pression de fonctionnement et la
mousse est ramenée a la pression atmosphérique lors de son transfert via cette vanne.
Une double-enveloppe permet le contrdle de la température, le systéme de refroidissement
servant a limiter I’échauffement du produit foisonné et a contréler la température de
sortie.
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FI1GURE 1.16 — Représentation schématique d’un dispositif rotor-stator Haas Mondomix
Netherlands (Kroezen et al., 1988) et d’une colonne de foisonnement (Thakur et al.,
2003b)

1.2.2.2 Phénoménologie

Kroezen & Wassink (1986) sont les seuls & proposer une analyse qualitative de I’écou-
lement régnant dans un équipement de foisonnement en continu (rotor-stator a dents de
géométrie MONDOMIX). Ils considérent la présence d’une phase gazeuse et d’une phase
mousse dans la téte lors du foisonnement plutét que la présence d’une phase liquide et
d’une phase gazeuse. La force centrifuge induite par la vitesse du rotor entrainerait une
ségrégation entre la mousse en formation plus dense (vers les parois de la chambre de
foisonnement) et un cone de gaz (autour de I’axe de rotation) (Fig.I.17). L’incorporation
de gaz dans la matrice se ferait au fur et a mesure de la progression du mélange dans la
téte, entrainant ainsi la formation d’un gradient du taux d’incorporation du gaz dans la
mousse depuis 'entrée vers la sortie de la chambre de foisonnement.

Sur la base de cette description ils justifient la dépendance, ou 'indépendance, de
la taille des bulles avec le temps de passage : plus la quantité d’air a incorporer est
importante, plus il faut d’éléments cisaillant (dents) pour effectuer la dispersion; mais
au dela d’'un certain nombre d’étages, la dispersion est compléte et inchangée quel que
soit le nombre de passages supplémentaires dans les unités de rotor-stator.

Ainsi, la mousse en formation dans le foisonneur, apparait comme un milieu hétéro-
geéne dont les propriétés varient suivant la région (axiale et radiale) de 'unité rotor-stator
considérée. Le foisonnement est vu par Kroezen & Wassink (1986) comme une succession
d’étapes élémentaires de fractionnement qui sont gouvernées par des conditions qui dé-
pendent : de la géométrie de la cellule unitaire, de la vitesse de rotation et des propriétés
locales de la mousse (fraction volumique de gaz, rhéologie).
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FIGURE 1.17 — Hydrodynamique dans la téte de mélange selon Kroezen et al. (1988);

schéma illustrant la formation d’un coéne gazeux autour de I'arbre de rotation et de
cavités a 'arriere des dents

1.2.2.3 Dysfonctionnements

Les limites atteintes au cours d’une ’opération de foisonnement en continu sont sou-
vent désignées par "densité limite" ou "fraction de gaz incorporé maximale". En francais
le terme "pistonnage" ou en anglais "blow-by" traduisent ’apparition, en sortie de foison-
neur, d’un écoulement discontinu, avec présence de poches de gaz non dispersé. Kroezen
& Wassink (1987) expliquent ce phénomeéne par un cisaillement insuffisant des bulles de
gaz dans le foisonneur. Une poche de gaz résiduelle cheminant le long de 1’axe du rotor
serait expulsée du foisonneur, rompant ainsi ’écoulement homogene de mousse. Hansel-
mann & Windhab (1998) rejoignent cette théorie de poche de gaz non incorporée dans le
foisonneur et la relient & un temps de séjour trop court. Kroezen et al. (1988) proposent
des diagrammes qualifiés de "caractéristiques de mélange" propres & une géométrie de foi-
sonneur, et une formulation donnée. ils identifient selon les conditions de foisonnement
(notamment les régimes hydrodynamiques et la formulation) que différentes fractions
volumiques de gaz sont incorporées.

On visualise sur la Figure [.18 I'importance de la géométrie et des écoulements qu’elles
engendrent : la méme formule, agitée avec la méme vitesse de rotation et le méme débit
matiere, n’incorpore pas la méme quantité de gaz selon la taille des entrefers. On notera
également que I'impact de la vitesse de rotation n’a pas toujours le sens attendu : selon
la géométrie et les mécanismes de dispersion, augmenter la vitesse de rotation peut
conduire a augmenter ou diminuer la fraction volumique maximale de gaz incorporé.
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F1Gure 1.18 — Exemple de diagrammes de fonctionnement obtenus avec la méme for-
mulation (solution de lauryl sulphate épasissie & 30 g.L~! d’amidon Solvitose), et deux
géométries (rotor-stator a dents) différentes : le foisonneur de la figure b. possede des
entrefers plus larges que celui de la figure a.; les chiffres 1, 2, 3, 4 et 5 désignent des
vitesses de rotation de 450, 600, 950, 1200 et 1800 rpm respectivement. (Kroezen et al.,
1988)

I.3 Modélisation de I'opération

I[.3.1 Parameétres opératoires et taille de bulle

Comme nous 'avons vu précédemment, lors d’une opération de foisonnement en
continu le gaz est généralement injecté en amont de la téte par un simple orifice et
le mélange air-liquide transite dans un volume ou un rotor et un stator délimitent des
entrefers ou s’opere la dispersion. La conduite de 'opération se fait en ajustant la vitesse
de rotation et les débits de liquide et de gaz. Une vanne placée sur la sortie du foisonneur
permet le controle de la pression de fonctionnement et la température de la mousse
produite est régulée par une circulation d’eau froide dans la double enveloppe de la téte
de foisonnement. Les principaux controéles de I'opération consistent en la mesure du taux
de foisonnement, indicateur de l'efficacité d’incorporation de gaz dans la phase liquide,
et en la mesure de la taille des bulles.

Pour ce qui est des productions industrielles de mousses, la conduite du procédé
de foisonnement par battage consiste a identifier les parametres procédés permettant
d’incorporer la quantité de gaz souhaitée dans un produit donné; la texture et la stabi-
lité des mousse étant jugée comme dépendant principalement du taux de foisonnement,
la taille des bulles étant considérée comme un parametre secondaire. Lorsque le taux
d’incorporation est fixé par les conditions opératoires (débits liquide et gaz), le seul pa-
rametre indéterminé est la taille des bulles. C’est pourquoi dans le monde académique,
la mesure de la taille des bulles selon les conditions opératoires appliquées constitue la
caractérisation permettant d’accéder a la compréhension des phénomenes de dispersion
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mis en jeu au cours de l'opération de foisonnement.

Dans la majorité des études un diametre moyen de bulle, dont la définition varie se-
lon les auteurs, est mesuré par microscopie optique et analyse d’image, en ligne (Balerin
et al., 2007; Kroezen & Wassink, 1987; Thakur et al., 2003a) ou aprés échantillonnage
(Hanselmann & Windhab, 1998). Les modes opératoires liés & ces caractérisations gra-
nulométriques étant spécifiques a chaque étude, il s’agit de mesures relatives et non
absolues. Dans les différents travaux traitant du foisonnement, les formulations étu-
diées sont diverses, et présentent la plupart du temps des compositions et des propriétés
rhéologiques complexes : Mixes de créemes glacées, de fromage frais ou d’émulsion de
viande (Thakur et al., 2003a), mixes laitiers acides & base de gélatine (DeLorgeril et al.,
2000), mixes de types émulsion texturée (Djelveh et al., 1994). Les études réalisées sur
des rhéologies newtoniennes présentent I'intérét de pouvoir connaitre la viscosité de la
phase continue quels que soient les champs de vitesse de déformation présents au sein
du foisonneur, et de contourner ainsi une partie des problémes liés a la complexité de sa
géométrie et a son impact sur la rhéologie des fluides. Mais ce genre d’études sont plutot
rares (Balerin et al., 2007).

A ces éléments vient s’ajouter une grande diversité d’équipements selon les équipes :
colonnes de foisonnement de 25 mm de diametre (Djelveh et al., 1994) ou de 35 mm
de diametre comportant des pales cruciformes de dimensions variables selon les études
(Djelveh et al., 1998; Thakur et al., 2003a,b, 2005), Thurax de 50 mm de diametre com-
portant un entrefer de 1 mm et pouvant tourner jusqu’a 4000 tr.min ' (Miiller-Fischer
et al., 2007b; Miiller-Fischer & Windhab, 2005), foisonneurs a géométrie MONDOMIX (Ba-
lerin et al., 2007; Hanselmann & Windhab, 1998; Kroezen & Wassink, 1987), colonnes
de foisonnement de 40 mm de diameétre (Mezdour et al., 2008).

Tout ceci rend difficile la généralisation des résultats publiés et par conséquent n’aide
pas a la compréhension des phénomenes physiques impliqués au cours de I'opération
de foisonnement. Néanmoins, on constate que, de tous les parameétres ajustables au
cours de l'opération de foisonnement, la vitesse du rotor est celui dont l'impact sur
la taille des bulles est nettement démontré par la quasi totalité des auteurs. Plus la
vitesse du foisonneur est élevée, plus les bulles produites sont petites. Cette tendance est
classiquement décrite dans la littérature pour des fluides de propriétés rhéologiques tres
différentes, notamment rhéofluidifiantes (Djelveh et al., 1998; Hanselmann & Windhab,
1998). Des essais réalisés sur des fluides newtoniens mettent en évidence l'effet de la
viscosité, dont une augmentation entraine la diminution de la taille des bulles (Balerin
et al., 2007) (Fig.1.19).

Une atténuation de ces phénomenes de diminution de taille est souvent constatée
aux fortes vitesses. Dans le cas de produits alimentaires formulés (DeLorgeril et al.,
2000; Djelveh et al., 1998; Mezdour et al., 2008) celle-ci est reliée au comportement
rhéologique rhéofluidifiant du milieu et est expliquée par un abaissement de la visco-
sité apparente aux fortes vitesses; pour les produits newtoniens, cet effet est interprété
comme la conséquence des échauffements visqueux (Balerin et al., 2007). En constatant
que la diminution de tailles de bulle est plus ou moins marquées selon la viscosité de la
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FIGURE 1.19 — Evolution du diametre moyen de bulles en fonction de la vitesse de
rotation : a. (Balerin et al., 2007), b. (Hanselmann & Windhab, 1998)
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FIGURE 1.20 — Courbe maitresse décrivant les échauffements estimés selon le produit, le
taux de cisaillement et la viscosité du fluide pour une valeur de Ca,, fixée a 0,4 (Balerin
et al., 2007)

phase continue ou la vitesse de rotation du rotor, Balerin et al. (2007) font ’hypothése
que 'atténuation de la diminution de taille au fortes vitesses s’explique par la thermo-
dépendance des milieux newtoniens utilisés. En postulant que la valeur du Ca., est la
méme pour tous leurs essais, et en calculant les valeurs de viscosité correspondantes
pour remplir cette condition, Balerin et al. (2007) estiment des échauffements visqueux
pouvant aller jusqu’a 30°C pour les viscosités et les vitesses de rotation les plus élevées
(Fig.1.20).

D’autres études (Miiller-Fischer & Windhab, 2005) mentionnent une atténuation de
I'effet de la vitesse sur la taille des bulles lorsque la fraction volumique de gaz incorporé
augmente et attribuent ceci a des phénomenes de coalescence dynamique dans la téte de
mélange.

Ces différents résultats montrent que la vitesse d’agitation et les propriétés rhéo-
logiques du milieu semblent étre les parametres clés contrdlant la granulométrie de
mousses ; en incluant effet de la tension de surface, les différents auteurs sont ame-
nés a proposer une modélisation de la taille des bulles via un nombre capillaire Ca (Eq.
1.10) L. La relation de Laplace est alors utilisée de la maniére suivante pour prédire le
diametre moyen des bulles :

Cae-o

Dyuiie = (I.19)

De la, toute la problématique réside dans la maniere de quantifier chaque terme de
la relation de modélisation de la taille des bulles (Eq. 1.19) :

1. Dans la littérature, les auteurs ne font pas la distinction entre C'a et We. Ils appellent nombre de
Weber tous les ratios et ce quelle que soit la nature de la contrainte 7 (visqueuse ou d’inertie). Par souci

de clarté, dans la suite de I’exposé, nous conserverons la distinction C'a et We telle que nous 'avons
définie.
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— La définition du diametre moyen des bulles difféere selon les auteurs et correspond
le plus souvent au diametre de Sauter, étant donné que la distribution de taille
des bulles est obtenue par analyse d’image (2D). On rencontre également dans la
littérature I'utilisation de diametres moyens en nombre (Kroezen & Wassink, 1987)
ou de diameétres moyens en volume (Miiller-Fischer et al., 2007b; Miiller-Fischer &
Windhab, 2005).

— La tension de surface correspond la plupart du temps & une mesure de tensiométrie
prise a ’équilibre, ou a un temps défini par les auteurs avant d’atteindre I’équilibre
et est effectuée sur le produit fortement dilué. Les autres propriétés interfaciales
telles que la dynamique de diffusion des especes tensioactives aux interfaces (Chen
& Dickinson, 1995; Kitabatake, 1988; Skrylev & Streltsova, 1985) et la rhéologie
des films interfaciaux (Hunter et al., 2008; Murray, 2007; Wilde, 2000) ne sont pas
explicitement prises en compte.

— La contrainte s’exercant a la surface des bulles au cours de 'opération est expri-
mée selon le régime d’écoulement. En régime turbulent, la moyenne des variations
de vitesse quadratique est reliée a la géométrie de 'appareillage et a la puissance
mise en jeu, conformément & la théorie de Kolmogorv (Eq.I.11) (Hanselmann &
Windhab, 1998; Kroezen & Wassink, 1987). Dans le domaine laminaire, c’est par
I'intermédiaire d’une méthode expérimentale issue du domaine du mélange en cuve,
appelée méthode de Metzner & Otto (1957), que les auteurs accédent a une vi-
tesse de déformation en cisaillement 4, et & une viscosité apparente nyo. Cette
méthode consiste en la réalisation de mesures de la puissance consommée au ni-
veau de ’agitateur et définit une viscosité de procédé en supposant une relation de
proportionnalité entre la vitesse de déformation en cisaillement et la vitesse d’agi-
tation. Mais cette approche comporte des faiblesses sur lesquelles nous reviendront
dans le chapitre "Résultats et Discussions" (cf. §II1.3).

[.3.2 Modeles prédictifs de la taille des bulles

Comme nous venons de le voir, la modélisation du diametre des bulles par le nombre
capillaire (Eq. I.19) implique la quantification d’une viscosité, d’'une vitesse de déforma-
tion en cisaillement et d’une tension de surface. Pour déterminer le terme de contrainte
visqueuse 7 = 77, certains auteurs s’inspirent librement de l’approche systémique de
Metzner-Otto et déterminent des 7o et un Yy caractéristique du dispositif et du pro-
duit qu’ils utilisent a partir de la courbe Ne = f(Re) (Fig.1.21). La valeur de la tension
de surface o, est quant a elle mesurée a 1’équilibre par une méthode classique de tensio-
métrie.

Ainsi, Djelveh et al. (1998) proposent la formule suivante, ou k et n sont respecti-
vement les indices de consistance et de comportement du milieu; D, et D, étant les
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FIGURE 1.21 — Relation Ne = f(Re) établies avec un foisonneur de type MONDOMIX &
partir de différents produits : en haut, les essais ont été réalisés avec 8 configurations
géométriques différentes sur un mélange glycerol + tensioactif (Kroezen et al., 1988);
en bas, les essais on été réalisés a partir d’'une solution de guar intégrant une protéine
laitiere comme espece tensioactive (Hanselmann & Windhab, 1998)
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diametres respectifs de 'agitateur et de la colonne :

(1.20)

p oCa(D.2 + D,?) <n((DC/Da)2/” - 1))"
bulles —

2kD.? AT N

Du fait que les grandeurs obtenues via I’approche de Metzner et Otto ne soient
valables que pour une géométrie donnée, on trouve certains travaux qui visent a étudier
Pinfluence des parametres géométriques sur foisonnement. Kroezen & Wassink (1986,
1987) en étudiant le foisonnement de fluides modeles ne contenant ni matiere grasse ni
protéines observent que l'incorporation de gaz au cours de l'opération de foisonnement
est reliée a la géométrie des dents de la téte de mélange :

— en régime laminaire, le foisonnement serait tres sensible a la valeur des entrefers
axiaux et longitudinaux des dents. Une diminution de ces deux parametres amé-
liorerait alors fortement la dispersion du gaz;

— en régime turbulent, il n’y aurait qu’une faible dépendance entre le foisonnement
et la dimension des entrefers.

Partant de ce constat, afin de généraliser leur modélisation et prendre en compte les
caractéristiques géométriques du foisonneur jugées pertinentes, certains auteurs (Han-
selmann & Windhab, 1998; Kroezen et al., 1988) introduisent des parametres correctifs
dans les expressions du Re et du Ne, comme lillustre les deux expressions suivantes
(Hanselmann & Windhab, 1998) :

wdNsp N Pz
= e

Fe 1 = ON3d3lhgs

(1.21)

ou P est la puissance consommée, z la distance entre 2 dents, [ ’entrefer entre une dent
et la paroi, h le nombre d’unités rotor-stator, s I’espace axial entre rotor et stator, et ¢
la largeur des dents. Puis en appliquant une démarche de type Metzner-Otto a partir
des relations précédentes, Hanselmann & Windhab (1998) aboutissent a 1’établissement
d’expressions définissant un diametre maximal de bulles :

— en régime laminaire
4Cacr0C1Nd-hlgs
dmaz = 2
4Pz

— en régime turbulent

4 = (4Wecra> <Cghlq3>_2/3 283
Wp Vz

ou C et (5 sont les constantes de proportionnalité entre les nombres de Reynolds et de
Newton, P la puissance, ¥ une constante qui vaut environ 2, p la masse volumique du
milieu, V' le volume de la téte de mélange et D le diametre du rotor. Dans les deux cas,
les modeles semblent surestimer la taille réelles des bulles et les auteurs I'expliquent par
Perreur commise sur I’estimation du cisaillement et de la viscosité.
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Enfin, on notera qu'une étude réalisée par Thakur et al. (2005) sur des émulsions
laitieres et une colonne une foisonnement, postule I'existence d’une relation :

dsa
D

susceptible de décrire 'opération de foisonnement et aboutit a des modeles plus ou moins
pertinents selon les familles d’échantillons testés.

=a-Re’-We° (1.22)

La plupart de ces études visant & modéliser la taille des bulles en prenant en compte
la rhéologie du milieu ou la géométrie de I'appareil s’apparentent plus a des ajustements
ou remaniements d’expressions mathématiques au cas par cas plutdét qu’a de réelles
analyses factuelles du procédé. De plus, au dela des nombreuses limites de la démarche
de Metzner et Otto, les approches adoptées dans la littérature comportent un probleéme
conceptuel dans le sens ou elles s’efforcent a caractériser 1’évolution de leur systéeme par
une valeur de Cae,.

Classiquement, le C'a, est évalué a partir d’une série d’expériences et déduit de la
mesure de la taille des bulles a partir de la relation 1.19 et la valeur ainsi déterminée est
supposée constante (Djelveh et al., 1998; Hanselmann & Windhab, 1998; Thakur et al.,
2003b). On notera qu'une étude, effectuée sur des produits newtoniens (Balerin et al.,
2007), postule 'invariance du Ca,, et introduit une valeur de viscosité corrigée qui tient
compte des échauffements subis par le produit au cours de 'opération.

Par ce type de démarche, les différents auteurs aboutissent & des relations caractéri-
sant le diametre des bulles en fonction des conditions opératoires. Cependant, celles-ci
ne sont valables que pour un couple équipement-produit donné, et présentent un biais
du fait que les variations du Ca.. y sont négligées. En effet comme nous l'avons vu
(§ I.1.4.1) la valeur du Ca,, est fonction du type d’écoulement et du rapport de viscosité
des deux phases en présence. Ainsi, pour des fluides & caractere rhéofluidifiant, le type
d’écoulement varie avec la vitesse de rotation et inévitablement modifie la valeur du Ca,,
(Tab.1.2).

Dans la littérature, les écarts de prédiction constatés sont imputées a plusieurs
causes : aux différences de nature rhéologique entre les différents produits (Thakur et al.,
2003a), a lincertitude inhérente au calcul de la vitesse de cisaillement régnant au sein
du foisonneur (Hanselmann & Windhab, 1998), ou encore a 'influence des variations de
température sur les propriétés rhéologiques du produit (Balerin et al., 2007).

Ainsi, il s’avere tres difficile de comparer et de généraliser les résultats collectés dans
la littérature, d’une part parce que d’'une publication a l'autre, les équipements et les
formules étudiées ne sont pas les mémes, et d’autre part, parce que selon les équipes la
définition des termes intervenant dans les relations de modélisation de la taille des bulles
(Eq.1.19) se fait de maniere différente. Devant la complexité de 'opération de foison-
nement, les différents auteurs basent leur description sur la combinaison de grandeurs
adimensionnées issues de différentes disciplines (physico-chimie et génie des procédé),
ce qui entraine des confusions d’échelles de mesure. Pour preuve, les expressions des
Re et Ne utilisés dans la méthode de Metzner-Otto sont calculés a 1’échelle du pilote,



CHAPITRE 1. BIBLIOGRAPHIE 32

Référence Produit utilisé Caer
Kroezen & Wassink (1987) eau + amidon ~ 0,6
Djelveh & Gros (1995) aliment modele 0,21 4 0,37
aliments modeles
Djelveh et al. (1998) (k=16,7 n=0,5) 0,57 & 0,63
(k=4 n=0,64) 0,33 4 0,36
DeLorgeril et al. (2000) lait 4+ gélatine 0,24 4 0,31
Thakur et al. (2003a) viande 0,4 40,85
creme glacée 0,2a0,5
. . 0445
Balerin et al. (2007) sirop de glucose wvant coreetion

TABLE 1.2 — Exemple de nombres Capillaires critiques calculés et publiés dans la litté-
rature

avec les longueurs caractéristiques relatives aux dimensions géométriques des appareils,
tandis que les Ca., sont quant a eux calculés a une échelle locale, en faisant intervenir
un diametre de bulle comme longueur caractéristique.

A notre connaissance, aucune étude ne définit des outils analytiques génériques per-
mettant de décrire les opérations de foisonnement par battage en continu. Dans ce but,
une analyse dimensionnelle fidele au théoréme IT (Buckingham, 1914) permettrait d’iden-
tifier des descripteurs pertinents et d’appréhender les phénomeénes physiques qui gou-
vernent la taille des bulles au cours de la dispersion a I'instar d’autre études d’opérations
unitaires que nous allons décrire a présent.
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I.4 Analyse dimensionnelle des opérations de mélange

L’analyse dimensionnelle est un outil théorique qui permet d’étudier un phénomene
physique a travers les dimensions de ses variables. Elle consiste & reformuler un probléme
physique de maniére a ce qu’il soit décrit uniquement en faisant intervenir des ratios de
grandeurs physiques sans dimension (Delaplace et al., 2005, 2007). Elle peut s’utiliser
lorsque 'on ne connait pas les équations relatives a un phénomene ou lorsque celles ci
sont difficiles a résoudre. Elle postule que les relations permettant de quantifier un phé-
nomenes sont dimensionnellement homogenes et que ces relations sont identiques quel
que soit le systéme cohérent d’unité utilisé (ce qui est le cas de toutes les lois scienti-
fiques). Mathématiquement, cette assertion est fondée sur le théoréeme de Buckingham
(1914) (ou théoréme IT). Ce théoréme établit que si un phénomeéne physique met en jeu n
variables physiques indépendantes, celles-ci dépendant de k unités fondamentales, alors
il existe une équation équivalente mettant en jeu p = n — k variables sans dimension
construites a partir des variables originelles.

Dans un probléme de mécanique, la détermination des ratios adimensionnels est
rendue possible par le fait que chaque grandeur G est le produit de puissances de trois
grandeurs fondamentales : la longueur [L], la masse [M] et le temps [T].

L’hypothese de base de la formulation semi-empirique des phénomeénes et des corré-
lations qui s’ensuivent est que la grandeur G peut étre représentée par une série polyno-
miale du type :

G =) knGn (1.23)

avec :
Gp = 2™ X ™" X - X xpm (1.24)

ou k,, est une constante sans dimension, n le numéro du monoéme de la série, x1 3 , les
ratios sans dimensions caractérisant le phénomene et ey, 3 pn leur exposants respectifs.
Le nombre de monomes sera, a priori, d’autant plus élevé que la précision recherchée et
le domaine de validité de la fonction seront importants.

Outre la réduction du nombre de variables permettant de décrire un phénomene,
Papproche adimensionnelle (i.e. 'application du théoréme II) présente deux aspects in-
téressant qui sont tres utiles pour ’étude des opérations de mélange.

Elle permet de :

Prédire leffet d’un changement d’échelle
Le théoreme II repose sur l'axiome implicite de la physique qui admet que les
lois de la physique sont vraies quelle que que soit 1’échelle considérée, et que par
conséquent le fait de faire varier d’un facteur numérique les dimensions [M], [L]
ou [T] ne change pas comportement physique de la grandeur cible. Par exemple,
dans le domaine du mélange en cuve, les parametres géométriques et opératoires
sont nombreux. L’extrapolation d’un systéme a une autre échelle peut alors se
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Toutes les grandeurs géométriques sont multipliées
par un facteur Fdonc le volume V est multiplié par P

Grandeur invariante

Grandeur
caractéristique N f{f:d PIV  t, Re Fr We
N 1 1 FU,EE 1 I,_—Z FEI,SD I'_—T,SD
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FIGURE 1.22 — Exemple de tableau résumant les effets d’'un changement d’échelle de
facteur F sur les grandeurs caractéristiques d’une opération de mélange en cuve - Selon
la grandeur conservée invariante d’une échelle a ’autre, le principe de similitude n’est
pas respecté pour les autres grandeurs caractéristiques (Roustan et al., 1999)

faire en considérant différentes similitudes (géométrique, dynamique, chimiques,
énergétique...)

Ainsi, dans tout probléme d’agitation-mélange, il est souvent nécessaire de détermi-
ner quelles sont les grandeurs dont I'influence est prépondérante sur le phénomene
étudié et que I'on souhaite garder constantes lors du changement d’échelle. En ef-
fet, la similitude totale n’est jamais possible, et il est nécessaire de faire des choix
(Fig.1.22). Généralement c’est la similitude géométrique qui est conservée, le dia-
metre du mobile d’agitation et la géométrie de la cuve sont alors définis et il est
possible de déterminer les autres grandeurs caractéristiques en vérifiant que les va-
leurs obtenues sont compatibles avec un bon fonctionnement du procédé. Lors de
certaines extrapolations, si on veut conserver plusieurs grandeurs constantes, il est
nécessaire de procéder a une extrapolation non géométrique ; on peut en particu-
lier utiliser des rapports entre diametres d’agitateur et diametre de cuve supérieurs.

Simplifier la représentation des résultats
L’analyse dimensionnelle d’un phénomene permet ’identification des ratios II per-
tinents et permet de visualiser de maniere synthétique les différentes relations de
procédés identifiées. On prendra pour exemple le cas des échangeurs a surface ra-
clée (E.S.R) qui sont des équipement utilisés pour la réalisation de produits pour
lesquels une opération de mélange doit étre conduite simultanément a un échange
de chaleur sur des fluides tres visqueux (crémes glacées, fromages frais a tartiner...).
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F1GURE 1.23 — Schéma descriptif d’un échangeur a surface raclée (Harrod, 1986)

Les échangeurs chaleur a surface raclée sont constitués d’éléments tubulaires décri-
vant un espace annulaire et une double enveloppe. L’espace annulaire intérieur est
délimité par un rotor central et par un stator qui constitue la surface d’échange.
Le fluide thermique circule dans ’espace annulaire extérieur tandis que le produit
est véhiculé dans le canal annulaire intérieur. Le rotor est équipé d’une série de
lames racleuses qu’il entraine dans sa rotation (Fig.1.23).

Bien que rares, les études dédiées a ’hydrodynamique des E.S.R. (Dumont et al.,
2000; Harrod, 1986) mettent en évidence de nombreux régimes d’écoulement en
fonction de parameétres opératoires et géométriques clefs. L’écoulement régnant au
sein d’'un E.S.R. est alors assimilé a celui existant dans une conduite annulaire
comportant un cylindre coaxial en rotation, et est décomposé en une composante
axiale (caractérisé par un un nombre de Reynolds axial (Re,;) et une composante
rotationnelle caractérisée par un nombre de Taylor (T'a), qui n’est autre qu'un Re
tangentiel. La représentation Re = f(Ta) permet la délimitation des différents
régimes d’écoulement (1.24).

Enfin, l'invariance d’échelle d’un espace II présente aussi 'avantage de permettre
I’établissement de relations de similitude entre différents matériaux. Ceci est particulie-
rement intéressant lorsque les propriétés physiques d’un produit évoluent au cours du
procédé, comme c’est le cas notamment pour les produits rhéofluidifiants. La prise en
compte de la variabilité de propriétés produit passe alors par la définition de variables
matériaux adimensionnelles (Pawlowski, 1991; Zlokarnik, 2006). Ce type de méthodolo-
gie théorique, certes peu démocratisée, présente un avantage par rapport aux méthodes
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trique intérieur en rotation et d’un flux axial (Hérréd, 1986)

pratiques de type Metzner-Otto dans le sens ou les relations de procédé qui en découlent
se fondent sur la phénoménologie physique intrinseque des interactions produit-procédés
et non sur de supposées analogies de comportements entre différents fluides.
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I.5 Stratégie de la these

L’étude de l'opération de foisonnement par battage en continu implique la com-
préhension, a ’échelle des bulles, de la physico-chimie des interfaces liquide / gaz et,
a D’échelle du pilote, de ’hydrodynamique mise en jeu au cours du procédé. Les in-
teractions entre les parametres du procédé et la composition des milieux compliquent
fortement la compréhension des phénomenes. De plus, au dela du procédé de foisonne-
ment, les mousses constituent en elles-méme une difficulté supplémentaire lors de leur
caractérisation de part leur fragilité (déformation, rupture ou coalescence des bulles...).

Devant la complexité des processus mis en jeu, 'opération de foisonnement souleve
de nombreuses questions. Son étude requiert la combinaison d’outils analytiques issus
de différents domaines scientifiques et la mise en place de méthodes de caractérisation
expérimentales fiables. Faire le lien entre les études traitants du comportement de bulles
ou de gouttes individuelles isolées dans des environnements maitrisés, et les études por-
tant sur la formation de mousses & partir de produits et d’équipements industriels n’est
pas chose aisée.

Dans la littérature les publications sur le foisonnement par battage sont peu nom-
breuses. Les études portent sur des produits complexes et les méthodes de caractérisa-
tion, la définition des modeéles, et les équipements utilisés varient selon les équipes. Ceci
rend difficile la généralisation des résultats publiés et par conséquent n’aide pas a la
compréhension des phénomeénes physiques impliqués au cours de I'opération de foisonne-
ment. On y trouve un décalage entre les approches adoptées pour ’étude expérimentale
du foisonnement dynamique continu, et les notions théoriques plus fondamentales qui
concernent la physico-chimie des milieux dispersés. Les modeles y sont construits de
facon peu cohérente : certains outils définis a une échelle microscopique sont utilisés
pour caractériser des phénomenes macroscopiques, et inversement, certains outils définis
a ’échelle du procédé sont employés pour quantifier des propriétés relatives a 1’échelle
de la bulle.

De fait, tres peu d’études fournissent des outils concrets pour la conduite ou 'opti-
misation de 'opération de foisonnement et I'identification des parametres du procédé et
du produit ayant un impact sur les propriétés des mousses.

Partant du constat que de nombreux auteurs de la littérature ont recours a différents
nombres sans dimensions pour décrire I'opération de foisonnement, une modélisation
issue d’une analyse dimensionnelle rigoureuse nous est apparue comme la démarche la
plus appropriée.

Pour cela, 'approche choisie s’articule autour de trois points :

— une formulation raisonnée de produits modeles, afin d’avoir des fluides aux proprié-
tés bien caractérisées et maitrisées, permettant ainsi une meilleure interprétation
des résultats

— un équipement représentatif des outils industriels, instrumentés avec un enregis-
trement des mesures en ligne, afin de suivre au plus pres les variables du procédé

— une caractérisation adaptée aux structures générées, afin mettre en évidence les
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impacts respectifs du produit et du procédé

Nous avons choisi de suivre I’évolution du diametre des bulles des mousses en fonc-
tion des différents parametres opératoires appliqués (parametres produits et parameétres
procédé) car pour un pourcentage d’aération donné, c’est la seule variable qui nous per-
mette d’accéder a la compréhension des phénomenes de dispersion ayant lieu au cours
du procédé de foisonnement.

Dans un premier temps, nous avons eu recours a des fluides modeéles newtoniens afin
de connaitre la viscosité de la phase continue quels que soient les champs de vitesse de
déformation présents au sein du foisonneur, et contourner ainsi une partie des problemes
liés a la complexité de sa géométrie et a son impact sur la rhéologie des fluides. Trois
niveaux de viscosité ont été testés en ajustant la concentration d’un sirop de glucose et
deux valeurs de tension de surface ont été expérimentées en ayant recours a deux espéces
tensio-actives différentes.

Dans un second temps ces fluides modeles newtoniens ont été modifiés afin de leur
conférer des propriétés rhéofluidifiantes. Des épaississants leur ont été ajoutés a diffé-
rentes concentrations afin d’étudier et de quantifier I'influence qu’ont de telles propriétés
rhéologiques lors du procédé de foisonnement.

Enfin nous avons réalisé des essais de foisonnement a partir d’'une créme cosmétique
industrielle de maniere & valider le caractere générique de notre modélisation.
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II.1 Les fluides modeéles newtoniens

Dans le but d’obtenir des produits modeles dont les propriétés rhéologiques et in-
terfaciales sont bien contrdlées et bien caractérisées nous avons formulé des produits
newtoniens simples constitués d’un mélange de sirop de glucose et de tensioactifs.

II.1.1 Composition

I1.1.1.1 Le sirop de glucose

La base de nos milieux modeéles est un sirop de glucose (Glucomalt 560, Syral, France)
comportant un taux de matiere séche de 79,7 %, une teneur en maltose de 49,1% et un
degré DE (Dextrose Equivalent) de 43 (Tab.IL.1).

Glucomalt 560

(concentrations en g pour 100 g)

Matiere seche 79,7
Dextrose
Equivalent 43
Maltose 49,1

TABLE II.1 — Caractéristiques du sirop de glucose utilisé

La quantité de sirop de glucose est I’élément qui va fixer le niveau de viscosité new-
tonienne de la phase continue. La gamme de viscosité explorée a été fixée de maniere a
ce que cette derniere soit suffisamment élevée pour que la caractérisation des mousses
se fasse dans de bonnes conditions (stabilité relative vis a vis de la ségrégation gravita-
tionnelle et de la coalescence des bulles), et suffisamment basse pour que les conditions
isothermes lors du foisonnement soient respectées (des viscosités élevées peuvent rendre
difficile la régulation thermique du fait des échauffements visqueux).

I1.1.1.2 Les molécules tensioactives

Deux tensioactifs ont été utilisés :

— Le Prolacta90 produit par la société Lactalis (France). Il s’agit d’un isolat de pro-
téines sériques contenant 52,26% de S-lactoglobuline et 15,27% d’a-lactalbumine
pour un total de 90% de matieres azotées, ainsi que 2,6% de lactose et 2,24% de
minéraux (données fournisseur).

— Un sucroester (E473). 11 est obtenu via Pestérification du saccharose par un mé-
lange d’acide stéarique (C18) et palmitique (C16) dans les proportions 70/30. Il
est faiblement estérifié (70% de monoesters). La valeur de son HLB est de 15.
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Concernant la concentration en tensioactifs, nous avons pris soin de nous situer en
large exces pour permettre une diffusion rapide aux interfaces. A titre d’exemple, pour
une solution & 1% de tensioactifs, foisonnée & un taux d’incorporation de 50% en volume,
nous nous situons a des concentrations surfaciques potentielles théoriques allant de 33
mg.m~2 & 167 mg.m~2 pour des bulles monodisperses allant respectivement de 20 &
100 um de diametre. Ces concentrations sont tres largement au dessus des niveaux de
saturation rencontrés pour des films protéiques ou pour les monocouches d’émulsifiants.
En effet, on consideére généralement que la saturation est atteinte pour des taux de ’ordre
de 2 & 3 mg.m~2 pour les protéines et de 1 & 2 mg.m ™2 pour les émulsifiants de faible
poids moléculaire (Bos & van Vliet, 2001).

I1.1.1.3 Préparation

La gamme de viscosité est choisie en référence aux essais de Balerin et al. (2007)
en retenant les valeurs les plus basses de facon a balayer des vitesses de rotation plus
élevées (500 & 1500 tr.min~1).

A partir des trois viscosités choisies (0,4, 0,9 et 1,4 Pa.s), cinq produits newtoniens
différents ont été formulés. Les produits ont été préparés par lot de 20 kg selon le mode
opératoire suivant : le tensioactif est dispersé dans l’eau et la solution est agitée dou-
cement (150 tr.min~! avec un agitateur a pales) durant 30 minutes & 45 - 50°C pour
le Prolacta90 (pour permettre la bonne dispersion et ré-hydratation des protéines tout
en limitant leur dénaturation) et a 70°C pour le E473, afin de faciliter leur dissolution.
Le sirop et la solution de tensioactif sont ensuite mélangés a 40°C pendant au moins
20 minutes puis refroidis a 20°C. Pour tous les fluides modeles préparés, la teneur en
tensioactif est la méme (1%p/p soit 1 g pour 100 g de produit) (Tab. I1.2). Enfin, il a
été vérifié que la présence de tensioactif ne modifiait pas le comportement rhéologique
et le niveau de viscosité des solutions.

Glucomalt 560 Prolacta90 E473 . ]
(g pour 100 g) (%op/p) (%p/p) n (Pa.s) a 20 °C
63,2 1 _ 0.4
68,7 1 ; 0.9
71,1 1 ) 14
63,2 - 1 0.4
68,7 - 1 0.9

TABLE I1.2 — Composition et niveaux de viscosité des fluides modéles newtoniens utilisés
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II1.2 Les fluides non-newtoniens

I1.2.1 Les fluides modéles rhéofluidifiants
I1.2.1.1 Compositions

Pour obtenir des fluides modeles aux propriétés rhéofluidifiantes nous avons utilisé
deux épaississants largement employés dans ’alimentaire : le xanthane (Rhodigel, Rho-
dia, France) et le guar (Viscogum MP 41230, Cargill, France). Il permettent d’obtenir
des fluides au comportement rhéologique simple, dont la courbe d’écoulement est mo-
délisable par une loi en puissance (cf. § II1.4.1 et § 111.4.2). Les concentrations ont été
choisies de fagon a rester dans des domaines de viscosité apparente du méme ordre que
les viscosités newtoniennes pour des vitesses de cisaillement de 100 & 1000 s~! (Fig. IL.1).

Les propriétés rhéologiques newtoniennes d’une solution de sirop de glucose a 68,7 %
ont été modifiées par 'ajout de xanthane & faible concentration (0,05 %), lui conférant
ainsi un caracteére fortement rhéofluidifiant en dessous de 10 s~! et la présence d’un pla-
teau newtonien, comparable a la viscosité de la solution newtonienne aux fortes vitesses
de cisaillement (Fig. I1.1).

La mise en oeuvre du guar dans un milieu riche en sucres étant délicate, du fait de
la diminution de la qualité du solvant (apparition de problemes de solvatation au dela
de 40 % de matiere séche), nous avons choisi de travailler avec des dissolutions de guar
dans I'eau. Dans ce cas, aucun plateau newtonien n’est mesurable (Fig. I1.1).

Le tableau I1.3 récapitule la composition des différents fluides modeles rhéofluidifiants
utilisés.

Glucomalt 560 Guar Xanthane Prolacta90
(%ep/p) (%p/p) (%ep/p) (%p/p)
0 1 - 1
0 3 - 1
68,7 - 0,05 1

TABLE I1.3 — Composition des fluides modeles rhéofluidifiants utilisés

I1.2.1.2 Préparations

La poudre de I’épaississant est mélangée a 1’eau de dilution et au Prolacta90 qui joue
le role de tensioactif. Les produits sont préparés par lot de 60 kg selon le mode opératoire
suivant :

— pour le xanthane : le tensioactif est dispersé a I’eau de dilution et agité doucement
(150 tr.min~!') durant 30 minutes entre 45 et 50°C. La poudre de xanthane est
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Fi1GURE II.1 — Courbes d’écoulement des fluides modeéles aux propriétés rhéofluidifiantes
(les courbes en pointillés rouges correspondent aux niveaux de viscosité des fluides new-
toniens) - les conditions de caractérisation sont détaillées au § 11.3.1

ensuite incorporée et le mélange est laissé sous agitation 30 minutes supplémen-
taires. Le sirop et la solution de tensioactif épaissie sont ensuite mélangés a 40°C
pendant au moins 20 minutes puis refroidis a 20°C.

— pour le guar : la poudre de guar est tamisée, puis incorporé sous agitation douce
(120 tr.min~') au voisinage d’un disperseur immergé dans la cuve thermostatée &
50°C. L’agitation est maintenue dans ces conditions pendant au moins 4 heures. Le
mélange est ensuite refroidi a 20°C. Le mélange est passé au travers d’une pompe
a rotor excentré afin de détruire les agglomérats de poudre de guar dissous mais
mal mélangés.

Pour les différents produits préparés, il a été vérifié que la viscosité des solutions était
stable dans le temps, ce qui signifie que 'on a atteint un état de solvatation équilibré.

I1.2.2 La créme cosmétique industrielle

Afin d’appréhender le comportement au foisonnement d’un produit a la composition
et a la rhéologie complexes, nous avons réalisé des essais avec un produit industriel. Le
produit industriel utilisé est une créme cosmétique présentant un comportement rhéoflui-
difiant & seuil (cf. § I111.4.3) et une formulation complexe (non communiquée ici de fagon
détaillée pour des raisons de propriété industrielle). C’est une émulsion dont la compo-
sition integre principalement de ’eau, des cires, des especes tensioactives, des charges et
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des polymeres (Tab. I1.4).

Ingrédients (g S;ian;i())c(é) 9)
Eau 58
Tensioactifs 6,16
Cires 5,2
Charges 3
Polymeéres 0,1

TABLE I1.4 — Eléments constitutifs de la creme cosmétique utilisée

44
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II.3 Caractérisations des fluides

I1.3.1 Rhéologie

Les courbes d’écoulement des bases non foisonnées (fluides newtoniens, rhéofuilid-
fiants et créme cosmétique) ont été réalisées a I’aide un rhéometre & contrainte imposée
(MCR301, Physica, Allemagne), muni d’un palier & air (limitation des frottements et
précision de la mesure) et d’une régulation en température par effet Peltier. Le systéme
est équipé d’un mobile Couette (entrefer : 1,134 mm, longueur : 40,016 mm). Apres
introduction de I’échantillon dans ’espace annulaire, la courbe d’écoulement est obtenue
en rampe logarithmique a 20 °C en faisant varier la vitesse de cisaillement de 10 a 1500

s~ L

I1.3.2 Tensiométrie

Pour caractériser le pouvoir tensioactif des différentes molécules a U'interface gaz /
liquide nous avons utilisé la méthode de la goutte (Tracker, Teclis - IT Concept, France)
qui permet la caractérisation des cinétiques d’adsorption des espéces tensioactives par
la mesure des tensions superficielles en fonction du temps (Fig.I1.2). Une bulle d’air
(montante) est formée automatiquement & la pointe d’une aiguille coudée (0,5 mm de
diametre) fixée sur une seringue plongeant dans une cuve optique thermostatée (20°C)
contenant environ 8 mL de solution & étudier. Le volume de la bulle (8 uL) est controlé
avec précision grace a une vis micrométrique pilotée par un moteur pas a pas.

La bulle est éclairée par une source lumineuse uniforme, 'image de son profil est
projetée par un objectif sur une caméra CCD, puis numérisée et traitée par un logiciel
pour déterminer, plusieurs fois par seconde, la variation de ’angle de contact entre la
bulle et son support et ainsi remonter a la tension superficielle.

Pour des raisons pratiques liées a la mise en oeuvre de milieux visqueux dans le
tensiometre a goutte (problémes liés a I'obtention d’une bulle stable dans le temps), les
mesures de tension de surface ont été réalisées sur des solutions de tensioactifs (Pro-
lacta90 ou E473) & 1% (v/v) dans de l'eau ultra-pure. Il a été vérifié que le sirop de
glucose n’a pas d’effet sensible sur les propriétés des deux tensioactifs étudiés (Balerin,
2005)

Les mesures sont réalisées a 20°C et a pression atmosphérique sur ces solutions.
L’évolution de la valeur de la tension superficielle en fonction du temps écoulé apres la
formation de la bulle est mesurée pour chacune des solutions préparées.

Sur la figure I1.3, on constate que les cinétiques observées sont rapides : des le début
des enregistrements les tensions de surface mesurées sont trés inférieures a 72 mJ.m =2,
valeur de la tension de surface de I’eau pure. On remarque une cinétique d’adsorption
beaucoup plus rapide pour le sucroester que pour le prolacta90.

En ce qui concerne la créme cosmétique, I’émulsion a été déstabilisée pendant 24
heures dans une étuve a 60°C. Le surnageant aqueux a été prélevé et a servi a réaliser les
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FIGURE I1.2 — Représentation schématique d’un tensiomeétre a goutte : 1. Banc optique -

2. Source lumineuse - 3. Cellule - 4. Seringue - 5. Moteur - 6. Caméra CCD - 7. Ordinateur
- 8. Moniteur

58
i

+ Sucro—ester + eau
B-Lactoglobuline + eau

a1
N

—O
94

s
[

tension de surface (mN.m_l)
N
(2]

44}
42+
40 e & -
38 i i i i
0 1000 2000 3000 4000 5000
Temps (s)

FIGURE II.3 — Evolution de la tension de surface en fonction du temps pour les deux
tensioactifs utilisés
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Fi1GURE 11.4 — Evolution de la tension de surface en fonction du temps pour le surnageant
de la creme cosmétique

mesures de tension superficielles, sur un temps de mesure plus court que pour les autres
essais en raison d’'un d’un décrochage de bulle au dela de 500s (Fig.I1.4).

La valeur de la tension de surface est calculée en faisant la moyenne entre 1000 et
4000 s, pour le Prolacta et le E473, et en prenant la moyenne sur le plateau entre 400
et 500 s, pour la créme cosmétique (Tab.I1.5).

Produit o (mN.m™1)
Prolacta90 48,9 (£ 0,1)
E473 39,7 (& 0,1)
Créme 27,8 (& 0,1)
cosmetique

TABLE I1.5 — Valeurs des tensions de surface retenues pour les différents produits
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FI1GURE I1.5 — Photos de la téte de mélange du Mini Mondo : a. Vue globale ; b. Eléments
Rotor et Stator démontés

I1.4 L’opération de foisonnement

I1.4.1 La ligne pilote

Le foisonnement s’effectue en continu a I'aide d’un foisonneur de type Mini Mondo
(Haas-MoNDOMIX, Pays-Bas) (Fig.I1.5).

La ligne pilote (Fig.I1.6) consiste en une trémie de 12,5 litres ou le fluide est stocké,
une pompe volumétrique & rotor excentrée (PCM, France), un mélangeur rotor-stator
comportant en amont une injection de gaz et en aval une vanne de contre pression. Cette
téte de mélange, d’un volume utile de 0,3 litres, est équipée d’une double enveloppe et est
thermostatée a I’aide d’un ultra-cryostat (FP51-SL, Julabo, Germany). La température
de la trémie et celle de la conduite qui alimente la téte de mélange est régulée par un
second cryostat (1166D, VWR, USA).

I1.4.2 L’instrumentation

Différents capteurs et instruments équipent la ligne pilote, leurs données sont re-
cueillies via une centrale d’acquisition (FieldPoint, National Instruments, USA) et une
interface informatique (logiciel Labview, National Instruments, USA) permet la visuali-
sation et I’enregistrement en ligne des parameétres opératoires suivants :

— Le débit de produit. Il est ajusté en faisant varier la vitesse de rotation de la
pompe, dont la valeur est mesurée a 1’aide d’une balance placée en bout de ligne
et peut varier entre 0 et 40 kg.h ™"

— Le débit massique d’azote. Il est contrélé via un débit-metre régulateur d’azote
(GFC26, Aalborg, Suede) et permet de maitriser la fraction volumique de gaz
incorporé dans la mousse produite

— La vitesse du rotor. Sa valeur peut étre fixée entre 100 et 1500 tr.min~!, & partir
du panneau de contréle du foisonneur.

— La pression de foisonnement. Elle est régulée par une vanne membrane reliée au
réseau d’air comprimé située en aval de la téte de mélange et dont la valeur est
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FIGURE I1.6 — Représentation schématique de la ligne pilote : (C) contrédle - (F) débit
- (M) moteur - (P) pression - (R) enregistrement - (S) vitesse - (T) température - (V)
vanne - (W) masse

mesurée par un manometre (SEN-3276 B065, Kobold, Allemagne) situé entre la la
téte de mélange et la vanne

— La puissance électrique consommée par le foisonneur. Elle est récupérée par 'in-
termédiaire d’une interface électronique qui communique avec le convertisseur de
fréquence qui équipe le pilote.

— Les températures le long de la ligne pilote : en entrée et sortie de I’eau de refroi-
dissement de la téte, pour le produit avant et apres foisonnement (Fig.I1.6). Elles
sont mesurées a l’aide de thermocouples (Type T, TC Direct, France).

Au cours des essais de foisonnement, une sonde de température (PT 100, TC Direct,
France) placée dans la téte de mélange a la place d’une dent du stator et dont la po-
sition radiale est réglable (Fig.I1.7), permet I’asservissement de I'ultra-cryostat et donc
le maintien des conditions globalement isothermes. La température d’entrée du fluide
dans la téte de foisonnement et celle de la mousse en sortie d’équipement sont ainsi
maintenues a 20°C.
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FI1GURE I1.7 — La sonde de température remplacant une dent du stator et dont la position
radiale est ajustable, permet la mesure de la température du mélange et la commande
de 'ultra-cryostat

I1.5 Caractérisations des mousses

I1.5.1 Taux d’aération

A la fin de la ligne de production une mesure manuelle de la masse volumique de
la mousse permet de vérifier que tout le gaz injecté lors du battage a été entierement
dispersé dans la mousse produite afin de s’assurer que 'opération a été conduite hors
conditions de pistonnage.

Un pot a prélevement de volume v égal a 135 mL est rempli, arasé, puis pesé. Sa
mMasse Mmousse €St comparée a la masse myiguide du méme pot rempli du liquide avant
foisonnement. La fraction volumique de gaz incorporé est calculée a I’aide de la relation :

Miiquide — Mmousse U Pliquide — UV Pmousse
o= = 1 (IL.1)
Miiquide VU Pliquide
Miiquide _ Miiquide
- Vliquide ‘/liquide'I'Vgaz _ V;]az
- Miiquide -
‘/liquide Vmousse

I1.5.2 Taille de bulles

La mesure de taille des bulles est effectuée hors-ligne et a pression atmosphérique.
A la fin de la ligne de production un échantillonnage dans des boites de Pétri étanches
(50 x 9 mm BD Falcon, USA) est réalisé afin de caractériser les bulles. Une cinquan-
taine de clichés par échantillon est effectuée a 1’aide d’un stéréomicroscope (MZ6, Leica,
Allemagne), de fagon a avoir au minimum 500 bulles (Fig.I1.8). Des essais préalables
ont montré que ce nombre permettait d’avoir une mesure statistiquement représentative
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F1GURE IL.8 — Prise d’image a la 'aide du stéréomicroscope

(Fig.I1.9), ce que confirme certaines études sur le sujet (Labbafi et al., 2007). Un pro-
gramme d’analyse d’images développé au laboratoire avec les logiciels ImageJ (Version
1.42q) et Matlab (Version 7.9.0.529, MathWorks, USA) permet la détection des bulles,
une mesure de leur aire et, en considérant les bulles sphériques, détermine le diametre
de Sauter ds3o, le dig et le dgg :

m 3 .
i=1 DjAn;

d3zo =
m 2 .
w1 D2 An;

(11.2)

avec m le nombre de classes de diameétres (=30), An; le nombre de bulles contenu
dans une classe 7 et D; le diametre de la classe i.

A Tissu de D'analyse, le logiciel superpose les bulles tracées a partir des diametres
calculés et 'image d’origine, permettant ainsi une vérification visuelle du traitement
(Fig.I1.10).

On considere que lors de sa sortie, la détente de la mousse suit la loi de Mariotte
et que le diameétre des bulles a une pression p donnée, peut étre recalculé a partir du
diametre mesuré a pression atmosphérique pum, selon le relation :

1/3
d®) = gperm) <p—“tm> (I1.3)
p
ou dg’;‘lm) est le diametre moyen des bulles mesuré (donc, & pression atmosphérique) et
di(,g), le diameétre moyen calculé a la pression p.
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FIGURE I1.9 — Détermination du nombre de bulles a comptabiliser pour obtenir une

mesure de diameétre fiable - mesures effectuées avec 3 viscosités différentes et foisonnées
4 une vitesse de 800 tr.min !

FIGURE II.10 — Reconnaissance du contour des bulles a 'aide du logiciel d’analyse
d’image
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I1.6 Stratégie expérimentale

Dans le cadre de ce travail, nous avons défini un point de fonctionnement de réfé-
rence par rapport auquel nous avons étudié I'effet de la variation des différents facteurs
de procédé accessibles : température, débit de liquide, taux de foisonnement, vitesse
d’agitation, ainsi que I'impact des propriétés de la base non foisonnée (viscosité et ten-
sion de surface). Le produit utilisé pour ce point de référence est le fluide newtonien
dont la viscosité est de 0,4 Pa.s et la tension de surface de 48, 9mN.m~1 (Prolacta90).

I1.6.1 Les parametres procédés étudiés

La température

Ce parametre procédé est de fait indirectement un facteur formulation, dans la me-
sure ou il influe sur les propriétés du milieu modele (principalement rhéologiques).
Afin de ne pas compliquer 'interprétation de nos essais, cette variable du procédé
n’a pas fait I’objet de variation au cours de notre étude. Les températures du pro-
duit & 'entrée et a la sortie du foisonneur ont été choisies constantes pour I’étude :
20°C. Durant les essais de foisonnement les conditions isothermes ont été mainte-
nues en jouant sur la thermostatation des doubles enveloppes de la trémie, de la
conduite convoyant le produit a I’entrée du foisonneur et, de la téte de mélange.

Le débit de liquide
Il a été fixé & 15 kg.h~! pour le point de fonctionnement de référence. Pour évaluer
la contribution de ce parameétre du procédé, des essais ont été réalisés a 5 kg.h™!
et & 30 kg.h L.

Le taux de foisonnement
Comme pour le diametre des bulles, on considérera le taux de foisonnement dans
la téte de mélange, c’est a dire en tenant compte de la pression de fonctionnement.
Selon la pression régnant dans la téte de mélange au cours du foisonnement, le
taux de foisonnement Ty se déduit de de la fraction volumique de gaz a pression
atmosphérique ® a l’aide de la relation :

Ty = platm (IL.4)
by
avec py la pression appliquée dans la téte de mélange au cours du foisonnement et
P, la pression atmosphérique.

Par suite, T est fonction a la fois du débit de liquide, du débit de gaz et de
la pression. Ainsi, des mousses présentant une méme fraction volumique de gaz
incorporé (®) peuvent étre produites en ajustant différentes valeurs de taux de
foisonnement (7T) dans la téte de mélange au cours du procédé selon la pression
imposée.

Pour notre point de fonctionnement de référence la fraction volumique de gaz incor-
porée dans la mousse a été fixé & 40% et 'opération de foisonnement a été conduite
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sous 5 bars absolus (4 bars relatifs), ce qui représente un taux de foisonnement de

8% dans la téte de mélange.

La fraction volumique de gaz incorporée dans la mousse, le taux de foisonnement

dans la téte de mélange et la pression de foisonnement étant des parametres qui

sont liés les uns aux autres, nous avons avons réalisé des essais a différents points
de fonctionnement pour évaluer leur contribution relative, en jouant sur les valeurs

du débit de gaz et de la pression de foisonnement, pour un débit de liquide fixé a

15 kg.h™! :

— une série d’essais a consisté a faire varier le taux d’incorporation ® dans la
mousse finale (40, 10 et 20 %) en maintenant un taux de foisonnement 7'y de 8%
dans la téte de mélange

— une série d’essais a consisté a faire varier le taux de foisonnement T’ dans la téte
de mélange (16, 32 et 40 %) en maintenant un taux d’incorporation ® de 40 %
dans la mousse finale.

La vitesse d’agitation
Expérimentalement, les phénomenes de pistonnage apparaissent pour des vitesses
de rotation faible et des fractions volumiques de gaz dans la téte élevées; la com-
binaison de ces deux parametres semble donc contréler le foisonnement homogene.

La totalité des essais a été conduite dans des conditions hors pistonnage. Pour cela,
des test préliminaires ont été réalisés afin de sélectionner les limites de notre gamme
de vitesse. Pour un débit de produit fixé & 15 kg.h™!, un taux d’incorporation
de 40% (& patm) et une pression de foisonnement de 5 bars, nous avons mesuré,
pour deux vitesses différentes (300 et 600 tr.min~1), le taux d’incorporation et le
diameétre moyen de bulle en fonction du temps (le temps ¢y correspond a I'instant
ou la consigne de vitesse est changée partant d’une condition stabilisée). Ainsi,
sur la figure II1.11 on constate que pour une vitesse de rotation de 300 tr.min—!
les mesures du diametre moyen ont une variabilité plus prononcée que pour celles
effectuées & une vitesse de 600 tr.min~!. De plus, 'examen de la figure I1.12, révele
que pour les deux vitesses testées, le taux d’incorporation de gaz ne se stabilise
qu’apres 10 a 15 minutes de temps de fonctionnement.

Pour la vitesse de rotation, nous décidons donc de fixer la limite basse de notre
gamme exploratoire & 500 tr.min~'. En outre, un délai minimum de 15 minutes, dés
I’instant ou la consigne de vitesse est modifiée, sera respecté avant tout prélévement
d’échantillon.

I11.6.2 Planification des essais

Les essais de foisonnement ont été conduits & partir des produits décrits précédem-
ment (cf. § IL.1 et I1.2), 12 essais expérimentaux ont été réalisés avec les fluides modeles
newtoniens (Tab.I1.6) et 4 avec les fluides non-newtoniens (Tab.I.7). Pour chaque essai,
six vitesses d’agitations ont été appliquées (de 500 & 1500 tr.min~!), tous les autres
parametres restant fixes, et le diametre moyen des bulles a été mesuré, puis recalculé
en fonction de la pression appliquée dans la téte de mélange (Eq.I1.3) afin d’obtenir le
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FIGURE II.11 — Evolution du diametre moyen mesuré en fonction du temps (t=0 corres-
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diameétre moyen des bulles dans la téte, a la pression de fonctionnement.

Les conditions opératoires du premier essai correspondent au point de fonctionne-
ment de référence a partir duquel nous avons modifié les différentes variables. Les essais
2 et 3 visent a évaluer les effets d’une variation de viscosité sur le foisonnement, ils ne
différent du point central que par le niveau de viscosité du fluide utilisé (0,9 Pa.s pour
Pessai 2 et 1,4 Pa.s pour l'essai 3). Les essais 4 et 5 ont été congus de maniére a évaluer
I’effet d’une variation de tension de surface, ils different respectivement des essais 2 et
3 seulement par la valeur de tension de surface des fluides utilisés (39,7 mN.m™1). Les
essais 6 et 7 visent a tester l'effet d’une variation du débit de liquide. Enfin, les essais
8 a 12 ont été conduits de maniere a évaluer l'effet combiné du débit de gaz et de la
pression de fonctionnement : pour les essais 8 et 9 c’est le taux de foisonnement dans
la téte de mélange au cours du foisonnement qui a été maintenu identique a celui de
I'essai de référence (8%), et pour les essais 10 & 12 c’est la fraction volumique de gaz
incorporé dans la mousse qui a été maintenue identique a 1’essai 1 (40%). Les conditions
opératoires appliquées au cours des différents essais sont résumées dans le tableau I11.6.

Débit

Numér.o n (Pac.s) a o B liquide Pression ® a payn Ty ap
d’essai 20 °C (mN.m™1) 1 (bars) (%) (%)
(kg.h™")

1 0,4 48,9 15 5 40 8
2 0,9 48,9 15 5 40 8
3 1,4 48,9 15 ) 40 8
4 0,4 39,7 15 5 40 8
) 0,9 39,7 15 ) 40 8
6 0,4 48,9 ) ) 40 8
7 0,4 48,9 30 ) 40 8
8 0,4 48,9 15 1,25 10 8
9 0,4 48,9 15 2,5 20 8
10 0,4 48,9 15 2,5 40 16
11 0,4 48,9 15 1,25 40 32
12 0,4 48,9 15 1 40 40

TABLE I1.6 — Propriétés des différents produits newtoniens testés et parametres opéra-
toires respectivement appliqués au cours des essais de foisonnement - Pour chacun des
essais, six vitesses d’agitation comprises entre 500 et 1500 tr.min ! ont été testées.
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Pour ce qui est des essais 13 a 15, ils ont été réalisés avec les produits non-newtoniens
et les parametres de procédé du point de référence (Tab.IL.7).

Numéro Produit o Débit liquide Pression @ a patm
d’essai utilisé (mN.m~1) (kg.h™1) (bars) (%)
13 Solution de 48,9 15 5 40
guar & 1%
14 Solution de 48,9 15 5 40
guar a 3%
15 Créme 27,8 15 5 40
cosmetique
M¢élange
16 xanthane a 48,9 15 5 40
0,05%

TABLE I1.7 — Propriétés des produits non-newtoniens testés et parametres opératoires
respectivement appliqués au cours des essais de foisonnement - Pour chacun des essais,
six vitesses d’agitation comprises entre 500 et 1500 tr.min~! ont été testées.
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III.1 Premieres analyses des résultats

III.1.1 Répétabilité des essais

La figure ITI.1 représente les différents diametres moyens obtenus (dég), dg%), dg(fé)) en

fonction de la vitesse d’agitation (N) pour les essais de foisonnement conduits avec la
solution de sirop de glucose & 0,4 Pa.s intégrant le Prolacta90 (Fig.III.1 a.), et la solution
de sirop glucose &4 0,9 Pa.s intégrant le E473 (Fig.III.1 b.). Ces deux séries d’essais visent
a estimer la répétabilité de ’ensemble de nos essais expérimentaux.
La préparation des fluides et les essais de foisonnement ont été répétés avec les deux
produits :
— pour la solution de glucose-Prolacta a 0,4 Pa.s, les répétitions ont porté sur les
six vitesses de rotation;
— pour ce qui est de la solution de glucose-E473 a 0,9 Pa.s, les répétitions ont porté
sur quatre vitesses de rotation.
Pour des conditions opératoires identiques 1’écart maximal de diametre qui a pu étre me-
suré est de 3um. Sur les graphes, les barres d’erreurs représentent les valeurs extrémes
des deux diametres mesurés pour chacune des conditions opératoires appliquées. Nous
constatons une précision de mesure inférieure & +1,5 um (soit une erreur relative de
maximum 10% pour un diametre de 15 um) avec pour certains points deux diameétres
identiques mesurés.
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FIGURE III.1 — Diametres des bulles recalculés a la pression de foisonnement en fonction
de la vitesse d’agitation pour les essais 1 (glucose-Prolacta a 0,4 Pa.s) et 5 (glucose-E473
a 0,9 Pa.s) (Tab.I1.6)

En ce qui concerne les répartitions volumiques des tailles de bulles, on observe que
l’augmentation de la vitesse d’agitation diminue la dispersion de taille des bulles ob-
tenues. Entre la plus faible vitesse (500 tr.min~') et la plus forte vitesse d’agitation
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appliquée (1500 tr.min~1t), I’écart entre le dgg et le dip passe d'une valeur de 15 um a
une valeur de 6,5 um, dans le cas des essais réalisés avec la solution de glucose-Prolacta
a 0,4 Pa.s; elle passe d’une valeur de 11,5 um a une valeur de 6,5 um, dans le cas des
essais réalisés avec la solution de glucose-E473 & 0,9 Pa.s. Pour ces deux essais, la largeur
de la distribution de taille de bulles est donc réduite d’un facteur 2 entre 500 et 1500
tr.min~'. En dehors de la vitesse d’agitation, pour tous les essais réalisés, il n’a pas été
observé un quelconque effet significatif des parametres produit ou procédé sur la largeur
ou 'allure des distributions de taille des bulles (Fig.IIL.1 et II1.2).
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FIGURE III.2 — Distribution en volume des diametres de bulles (effectuée sur 30 classes)
recalculés a la pression de foisonnement : a. pour les essais 1 (glucose-Prolacta a 0,4
Pa.s) - b. pour les essais 5 (glucose-E473 & 0,9 Pa.s) (Tab.11.6)

I11.1.2 Effets des parametres étudiés sur la taille des bulles

Les essais de foisonnement ont été conduits comme indiqué dans le tableau I1.6. Pour
chacune des conditions expérimentales les mousses ont été prélevées en sortie de foison-
neur (& pgm) et le diametre moyen des bulles a été mesuré, puis recalculé a l'aide de
I’équation I1.3 pour accéder aux diametres des bulles présentes dans la téte de mélange
au cours du foisonnement (Fig.I11.3).

Sur les figures I11.4 et II1.5 on visualise 1’évolution des diametres moyens obtenus
pour chacun des produits newtoniens testés en fonction de la vitesse de rotation ap-
pliquée. Malgré le fait que pour chaque série de points expérimentaux les parameétres
opératoires appliqués soient différents, on visualise clairement que la vitesse de rotation
a un effet sur la variation de taille des bulles. On constate que la taille des bulles décroit
quand la vitesse d’agitation augmente, ce qui est en accord avec ce qui est classiquement
décrit dans la littérature (DeLorgeril et al., 2000; Djelveh & Gros, 1995; Hanselmann
& Windhab, 1998; Kroezen & Wassink, 1987; Thakur et al., 2003a). De plus, au dela
d’une certaine valeur de N (600 tr.min~1), on observe que 'effet de diminution de taille
s’atténue et que la taille de bulles semble tendre vers une valeur limite, ce qui a aussi
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F1Gure I11.3 — Visualisation des diametres des bulles en fonction de la vitesse d’agitation,
pour trois essais différents : a. diametres mesurés en sortie de foisonneur - b. diametres
calculés a pression de fonctionnement & partir de I’équation I1.3 (les numéros de la
légende font référence au tableau I1.6)

été observé par Balerin et al. (2007).

Lorsque l'on compare différents niveaux de viscosité (0,4 Pa.s et 0,9 Pa.s), on
constate que pour une méme vitesse d’agitation, le diametre moyen des bulles dimi-
nue avec 'augmentation de la viscosité du milieu (Fig.II1.5 a.). On note que pour le
milieu le plus visqueux (0,9Pa.s), la pente de variation de la taille des bulles est moins
marquée que pour celui a 0,4 Pa.s. La encore ces résultats sont en accord avec ce qui a
été décrit précédemment (cf. § 1.3.1).

Lorsque ’on compare les deux valeurs de tension de surface testées, on constate que
c’est la valeur la plus faible (39,7 mN.m™!) qui permet d’accéder aux tailles de bulles
les plus petites, en comparaison aux essais de foisonnement réalisés avec la solution dont
la valeur de tension de surface est de 48,9 mN.m~! (Fig.IIL5 b.). Ce résultat apparait
lui aussi en accord avec ce qui a été décrit auparavant (cf. § 1.1.3).

Enfin, pour ce qui est de l'effet du débit de matiere (Fig.II1.5 c.) et de leffet du taux
de foisonnement, 1ié au débit de gaz, a la pression et a la fraction volumique (Fig.IIL.5
d.), les variations des diametres de bulles obtenus sont plus difficiles a décrire. Aucune
tendance explicite ne se dégage.

I11.1.3 Température et échauffements

L’atténuation, ou ’absence de diminution du diametre des bulles que nous avons ob-
servées (Fig.I11.4) ont également été observées par Balerin et al. (2007) pour des vitesses
modérées (500 rpm) et des viscosités élevées (6 et 13 Pa.s). Ils ont alors été interprétés
comme la conséquence d’échauffements visqueux, qui doivent étre pris en compte lors de
la modélisation de la taille des bulles en fonction des parametres opératoires. En effet,
au cours de 'opération de foisonnement, les traitements mécaniques subis par le pro-
duit peuvent induire des phénomenes d’échauffements qui augmentent avec la viscosité
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FIGURE III.4 — Diameétres des bulles recalculés a la pression de foisonnement en fonc-
tion de la vitesse d’agitation, pour tous les essais concernant les essais newtoniens. Les
numéros de la légende font référence au tableau I1.6

du mélange et la vitesse de rotation. Les températures atteintes au niveau des zones
de déformation intense pourraient conduire a une diminution locale de la viscosité, ré-
duisant ainsi l'influence de la vitesse d’agitation sur la diminution de taille des bulles.
Dans le cadre de nos essais de tels échauffements locaux n’ont pu étre mesurés par la
sonde de température placée a I'intérieur de la téte de mélange, probablement en raison
des puissances de refroidissement mises en oeuvre. Quelles que soient la température
de refroidissement et la position radiale de la sonde, celle ci enregistrait toujours 20°C,
température de consigne.

La figure III.6 représente les variations de température enregistrées au niveau la
double enveloppe en fonction de la vitesse d’agitation appliquée. On constate que pour les
vitesses et les viscosités les plus élevées, on enregistre des températures de refroidissement
tres basses. Ainsi, des températures de -15°C sont relevées pour le fluide de 0,9 Pa.s agité
a 1500 tr.min~' et pour le fluide de 1,4 Pa.s agité a 1100 tr.min~'. Ces températures
de refroidissement révelent indirectement ’existence d’un gradient de température dans
la téte de mélange au voisinage de la paroi. Ainsi, les seuls échauffements susceptibles
d’avoir lieu se produiraient au trés proche voisinage des entrefers situés entre ’extrémité
des dents du rotor et la paroi du stator (Fig.IIL.7). La tres faible différence de température
de ’eau entre ’entrée et la sortie de la double enveloppe n’a pas permis de réaliser des
bilans enthalpiques.

On peut donc envisager que ces phénomenes d’échauffements, localisés au niveau des
sites o les bulles sont déformées, réduiraient lefficacité de fragmentation en conduisant
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FIGURE IIL.5 — Diameétres des bulles recalculés a la pression de foisonnement en fonction
de la vitesse d’agitation : a. effet de la viscosité - b. effet de la tension de surface - c.
effet du débit de matiere - d. effet du taux de foisonnement (les numéros de la légende
font référence au tableau I1.6)

a une taille de bulle limite accessible. La figure I11.8.a. représente ’évolution de la tem-
pérature de refroidissement en fonction du diametres des bulles. On constate que pour
I’ensemble des essais, les diameétres de bulles mesurés ne diminuent pas au dela d’une
valeur de 6-7 pm. Ainsi, pour la plus forte viscosité testée (1,4 Pa.s), la taille des bulles
ne diminue pas en dessous de 7 pum a partir du moment ou une température de 0°C est
enregistrée au niveau de la double enveloppe.

Cette limitation de la diminution de taille des bulles du fait de la présence de gradients
de température au niveau des entrefers peut étre reliée aux caractéristiques géométriques
de notre appareil de foisonnement. En effet, I’existence d’une taille de bulle limite pour-
rait aussi s’illustrer par 'incapacité de créer de nouvelles surfaces malgré ’augmentation
de Dénergie mécanique fournie au systéme (Fig.II1.8.b). Au niveau de la figure I11.9
qui représente I’évolution de la puissance d’agitation en fonction de la température de
refroidissement, on visualise bien la dépendance linéaire qui existe entre 1’énergie mé-
canique fournie au systeme et la chaleur dissipée au cours de 'agitation. La conduite
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FIGURE III.6 — Températures du liquide de refroidissement de la double enveloppe en
fonction de la vitesse d’agitation, pour une température du produit dans le foisonneur
maintenue & 20°C

de l'opération montre que I'installation n’est pas limitée en puissance mécanique, car la
consigne de vitesse est toujours respectée quel que soit le produit. Il semblerait donc que
la limite de taille observée (7 um) soit due & une diminution de la viscosité en raison de
I’échauffement visqueux.

Dans la suite de ’exposé, nous allons procéder a une analyse dimensionnelle des
opérations de foisonnement que nous avons conduites afin de modéliser ’opération, de
quantifier la contribution respective de chacun de nos parametres opératoires appliqués,
et ainsi mieux comprendre ce procédé.
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FiGUure III.7 — Schématisation de la téte de foisonnement et visualisation des zones
d’échauffement
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FIGURE III.8 — a. Températures du liquide de refroidissement de la double enveloppe en
fonction du diametre de bulle - b. Puissance d’agitation en fonction du diameétre de bulle
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enregistrée au niveau de la double enveloppe
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III.2 Analyse dimensionnelle : fluides newtoniens

I11.2.1 Création de ’espace 11

La premieére étape de 'analyse dimensionnelle consiste a lister toutes les variables
indépendantes que ’on doit considérer pour I’étude de notre probléme, a savoir, quelles
sont les variables influencant le diametre moyen des bulles au cours de I'opération de
foisonnement. Nous considérons que le foisonnement est réalisé dans des conditions iso-
thermes (les températures d’entrée de liquide et de sortie de mousse ont été régulées a

20°C) et prenons comme variable cible le diametre des bulles a la pression de fonction-

nement dgg) .

Les variations de viscosité dues aux échauffements locaux ne sont pas accessibles a
la mesure car tres localisées. Par suite, en ce qui concerne ’analyse dimensionnelle, la
viscosité a prendre en compte est celle du produit a la température de fonctionnement,
celle-ci étant constante du point de vue de la mesure.

Les hypotheses suivantes sont faites :

— La pression n’agit que sur le volume de gaz présent dans la chambre de foisonne-
ment ; nous considererons le débit volumique de gaz a la pression de fonctionne-
ment.

— Lors de sa sortie, la détente de la mousse ne déstabilise pas les bulles et le diametre
de ces derniéres suit la loi de Mariotte, c’est a dire que le diametre a pression de
fonctionnement peut étre recalculé a partir du diametre mesuré a pg, selon la
relation I1.3

Ces deux hypotheses se justifient par le fait que 'opération de foisonnement par bat-
tage en continu peut étre subdivisée en deux sous opérations unitaires liées entre elles :
I’opération de foisonnement proprement dite, d’une part, et 'opération de détente subie
par la mousse d’autre part. En choisissant comme variable cible le d:(f;) et en faisant ces
hypotheses, nous axons notre étude sur la compréhension des phénomenes de dispersion

gaz-liquide s’opérant dans la téte de mélange.

Dans notre cas de figure, étant donné que nous étudions un systeme diphasique
gaz/liquide pour lequel nous avons une importante différence de densités Ap, 'accéléra-
tion de la pesanteur g doit étre prise en compte.

On assimile le foisonneur & un mélangeur (Fig.II1.10), soumis a un champ de pesan-
teur g, une pression p, et dans lequel se trouve un mobile de diametre D tournant une
vitesse de N révolutions par seconde. En plus des parametres précédemment listés, on
identifie les variables suivantes comme étant susceptibles de gouverner le diameétre des
bulles :

— la viscosité n et la masse volumique p du fluide subissant 'aération ainsi que le

débit @1, avec lequel il est injecté dans la chambre de foisonnement

— la viscosité ng et la masse volumique pg du gaz d’aération ainsi que son débit a

pression de fonctionnement Qg
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Ficure II1.10 — Représentation schématique d’un foisonneur

— la tension de surface o entre le gaz et le liquide présents dans la chambre de
foisonnement
— les autres parameétres dimensionnant la géométrie du rotor-stator.

La taille des bulles, & pression de foisonnement, est alors considérée comme une
fonction f; de toutes ces variables opératoires listées précédemment :

dg;) = fl (N7p7 QL’ QG? P, PG,NG, 0,9, D7 paramétres géométriques) (IIIl)

Dans le cadre de notre étude, la géométrie du foisonneur et la nature du gaz n’ont pas
fait I’objet de variations. Par conséquent, & une constante pres, ’expression devient :

%) = f2 (p,N,0,1,Qr,Qc,p, D, ) (IT1.2)

La seconde étape de I'analyse dimensionnelle consiste en une réduction de variables
(cf. § I.4). On exprime les dimensions de chaque parametre en utilisant les dimensions
fondamentales [M], [L], [T] (masse, longueur, temps) (Tableau III.1) et on choisit trois
variables de référence (dites répétées) qui serviront de base & notre espace II. Le choix
des trois variables de référence doit étre effectué de telle sorte qu’aucune de leurs com-
binaisons mutuelles ne puissent former un nombre sans dimension.

Pour notre étude, nous souhaitons quantifier la contribution de chaque parametre du
procédé et du produit. Par conséquent, afin de ne pas générer des ratios Il individualisant
les variables d’intérét, le choix des variables de référence a été le suivant : p pour la masse
[M], D pour les longueur [L] et g pour le temps [T].

Les variables opératoires restantes forment un ratio Il sans dimension avec au nu-
mérateur la variable d’intérét et au dénominateur les variables de référence élevées a la
puissance indiquée dans la matrice ayant subit le changement de base (Tableau I11.2).
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Base Cible Variables opératoires
T
p D g|dy" | p N Qo QL n o
M|1 0 O 0 1 0 0 0o 1 1
L3 1 1 1 -1 0 3 3 -1 0
T|0 0 -2 2 -1 -1 -1 -1 -2
TABLE III.1 — matrice aux dimensions des différentes variables opératoires
Base Cible Variables opératoires
T
p D glds"” |p N Q¢ Qu n o
M|1 0 O 0 1 0 0 0 1 1
Lo 1 0 1 1 -0 25 25 15 2
T|{0 0 1 0 1 05 05 05 05 1
TABLE III.2 — matrice aux dimensions apres changement de base
La combinaison des ratios II ainsi trouvés peut alors s’écrire de cette fagon :
dgy) _ g(20N o Q. Qo - p (IIL.3)
D —J3 90,5 ’pD1,5gO,5’ pD297 D2,590,5’ D2,5go,5’ ng :

Nous avons vu au chapitre 1.4 que la fonction f3 a la forme d’une somme de produits
de monomes, représenté ici par nos six nombres II. Ainsi, suivant le nombre de termes
n que nous fixerons pour la forme de f3, nous aurons & identifier 7n coefficients ( 641
constante pour chacun des termes). Vu la complexité de la tache nous faisons ’hypothese
qu’une relation a un seul monéme permet de décrire le phénomene (Lallemand, 2000;
Szirtes, 2007; Zlokarnik, 2006), la validation de cette hypothese étant laissée a ’expéri-
mentation. Le diametre moyen des bulles, a pression et a température de fonctionnement
est alors relié aux différents parametres opératoires listés par la relation suivante :

B (52 o) ) (%) (%) )
D g0 pDL5g05 pD2g D25405 D25405 pDg
(IIL.4)

ou ag, a1, as, as, a4, as et ag sont des constantes a déterminer.

I11.2.2 Traitement des données expérimentales
I11.2.2.1 Détermination des parametres du modele

La détermination des parametres du modele & partir des données expérimentales a
été réalisée par régression multiple en utilisant le procédé de décomposition en valeurs
singulieres (Matlab Version 7.9.0.529, MathWorks, USA). Le caractére significatif des
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parameétres est testé par le test du Student ; I’analyse de la variance suit le test F. Pour
chaque modélisation, on s’assure que le coefficient de corrélation est suffisamment élevé
et que 'analyse de la variance est concluante. On ne détaillera pas ici la théorie statis-
tique de ces différents tests.

L’identification des parametres ag, a1, az, as, aq, as et ag (Eq.111.4) par régression mul-
tiple & partir des résultats expérimentaux a aboutit aux valeurs suivantes (Tab.IIL.3) :
ap = 109,52.107%; a3 = —0,45; az = —0,29; a3 = 0,16; ag = 0,09; a5 = —0,04 et
ag = —0,07 (R? = 0,89) (Fig. I1L.11).

Coefficients ap al as as a4 as ag
Valeur e~ %1910 4544 —0,2901 0,1582 0,0909 —0,0408 —0,0716
Variabilité ~ 1,2097  0,0007  0,0008 0,0177 0,0012 0,0004  0,0011
Statistiques R?>=0,89 F =99,35 p=0

TaBLE II1.3 — Statistiques de la régression multiple : valeur des coefficients du modele
I11.4, variabilité des coefficients, (R?) coefficient de corrélation, (F) test d’adéquation a
la loi de Fisher, (p) probabilité de commettre une erreur de premiére espece

Au regard du tableau II1.3, on constate que les coefficients des exposants du modele
adimensionnel identifiés & partir de nos valeurs expérimentales par régression multiple
sont fiables. De plus, on constate que ’hypothese de la forme mondmiale pour I’équation
II1.4 est suffisante. De méme, la figure II1.11 montre que le modele adimensionnel 111.4
permet de représenter la plupart des points expérimentaux avec une erreur inférieure a
10%.

Ces données révelent que la vitesse du rotor, la viscosité et la tension de surface
sont les parametres qui ont le plus d’influence sur le diameétre des bulles (coefficients
respectivement égaux a -0,45 -0,29 et 0,16) tandis que la valeur des débits et de la pres-
sion de fonctionnement semblent n’avoir qu’un effet secondaire sur la taille des bulles
(coefficients inférieurs a 0,1 en valeur absolue), ce qui peut s’interpréter comme un faible
impact de la fraction volumique de gaz dans la téte de mélange et confirme des résultats
précédents (Balerin et al., 2007). De plus, ceci semble valider I’hypothese faite sur la
détente de la mousse au cours de sa sortie du foisonneur. Les valeurs numériques des co-
efficients montrent que, pour des conditions données, les petits diameétres de bulles sont
atteints pour des vitesses de rotation élevées, des viscosités élevées et des tensions de
surface faibles. La encore, ceci semble cohérent avec les travaux de la littérature réalisés
sur des produits newtoniens (Balerin et al., 2007). Enfin, on notera que la relation de
procédé établie avec une viscosité a 20 °C suffit a modéliser 'opération.

Ainsi, au vu des valeurs des coefficients de notre modele, une simplification du modele
peut étre proposée, en négligeant 'effet des débits et de la pression devant celui de la
vitesse, de la viscosité et de la tension de surface. L’espace II se voit alors simplifié
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FIGURE III.11 — Diameétres de bulles expérimentaux obtenus par rapport aux diametres
de bulles prédit en utilisant I’équation I11.4 (la ligne continue se réfere a y = x; les
pointillés se réferent & £ 10 % d’erreurs relatives) - Les numéros de la légende font
référence au Tab.I1.6

b
By (D) (Ve s
D 05 pDL5 05 pD%g :

Une identification des parameétres by, by, be et bs (Eq.IIL.5) a partir des résultats
expérimentaux aboutit aux valeurs suivantes (cf.Tab.IIL.4) : by = 503,33.107%; b; =
—0,46; by = —0,35 et by = 0,40 (R? = 0,80) (Fig.IT1.12).

comme suit :

Coefficients bo by by b3
Valeur e P93 _0,4594 —0,3520  0,4063
Variabilité ~ 1,7461  0,0012 0,0013 0,0284
Statistiques R>=0,80 F=102,62 p=0

TABLE II1.4 — Statistiques de la régression multiple : valeur des coefficients du modele
I11.5, variabilité des coefficients, (R?) coefficient de corrélation, (F) test d’adéquation a
la loi de Fisher, (p) probabilité de commettre une erreur de premiére espece

Cette approximation de notre modele initial affecte raisonnablement la valeur du
coefficient de régression qui passe d’une valeur de 0,89 a une valeur de 0,80. De méme, la
figure II1.12 montre que ce modele simplifié est moins performant que le modele global
II1.4, mais qu’il permet néanmoins de représenter correctement les résultats expérimen-
taux, confirmant donc l'influence majeur de la vitesse, de la viscosité et de la valeur de
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FIGURE III1.12 — Diameétres de bulles expérimentaux obtenus par rapport aux diametres
de bulles prédit en utilisant I’équation II1.5 (la ligne continue se réfere a y = x; les
pointillés se réferent & £ 10 % d’erreurs relatives) - Les numéros de la légende font
référence au Tab.I1.6

la tension de surface.

En procédant a la recombinaison des trois ratios II relatifs a la vitesse du rotor, la
viscosité et la tension de surface, il est possible de faire apparaitre un nombre capillaire
afin de rendre compte du rapport entre les forces visqueuses et les forces de tension
superficielles (cf. § 1.1.4) :

DY N -1 yND
: ' (-2 _ (IIL.6)
05 pD15g05 pD2g o
En tenant compte de la recombinaison précédente, la relation III.5 peut alors se
réécrire :

) nND\% N2 [ o \®
—2£ = ¢y - N =] | —= II1.7
D~ ( o ) (pD”’g“) (pDQg) (HL7)

Une identification des parameétres cop,c1,co et c3 (Eq.IIL.7) & partir des résultats
expérimentaux aboutit aux valeurs suivantes (cf. Tab.IIL.5) : ¢g = 503,33.107%; ¢; =
—0,46; co = 0,11 et c3 = —0,05 (R? = 0,80) (Fig.IT1.13).

A la vu des valeurs identifiées pour les coefficients c1, co et c3, le nombre capillaire
définit précédemment (Eq.I11.6) peut suffire a décrire la relation de procédé (valeurs de
co et cg inférieures a 0,1 en valeur absolue) ; il simplifie la représentation des résultats
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Coefficients co c1 Co c3
Valeur e~ 193 0, 4594 0,1074 —0,0531
Variabilité — 1,7461 0.0012 0,0023 0,0292
Statistiques R>=0,80 F=102,62 p=0
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TABLE II1.5 — Statistiques de la régression multiple : valeur des coefficients du modele
I11.7, variabilité des coefficients, (R?) coefficient de corrélation, (F) test d’adéquation a
la loi de Fisher, (p) probabilité de commettre une erreur de premiére espeéce
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FIGURE III.13 — Diametres de bulles expérimentaux obtenus par rapport aux diametres
de bulles prédit par I’équation IILI.7 (la ligne continue se réfere a y = x; les pointillés
se réferent & + 10 % d’erreurs relatives) - Les numéros de la légende font référence au
Tab.I1.6

expérimentaux en apportant de la compréhension. Ce ratio utilisant le diameétre du rotor
comme longueur caractéristique, il s’agit d’un nombre capillaire (Ca) défini a 1’échelle du
procédé. Sur la Figure I11.14, on constate que la loi d’évolution du diameétre des bulles
est gouvernée principalement par ce ratio. Elle donne une valeur prédictive tout a fait
acceptable (R? = 0, 78), mais toutefois moins bonne que le modele d’origine (Fig.II1.11);
elle peut s’écrire :

(p) ND —0,4
932 _ 371 63.10° (”)
D o

Par ailleurs, il est remarquable de noter que la relation de modélisation de ’opération
de foisonnement (Eq.II1.7) obtenue par analyse dimensionnelle est trés proche de celle

(I11.8)
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FIGURE II1.14 — Diametre des bulles en fonction du nombre capillaire (Ca) de procédé
(IIL.6). Droite de régression y = —0,4 = + 3,33 (R? = 0,78)

proposée par Thakur et al. (2005) bien que leur démarche soit différente :

d app D ~0°
32 _0,0125 - (7710?)
g

> (I11.9)

Ces travaux ont été réalisés sur des produits (émulsions laitieres) et un équipement
(colonne de foisonnement de 40 mm de long et de 35 mm de diameétre) tres différents
de ceux utilisés dans la présente étude. Ceci semble illustrer la pertinence de cet es-
pace adimensionné dans son aptitude a décrire le comportement de différents systémes
expérimentaux et semble renforcer la robustesse de la modélisation de 'opération de
foisonnement a laquelle nous avons abouti.

I11.2.2.2 TUtilisation du modéle

Utilisons a présent ce modele pour analyser des données expérimentales antérieures,
obtenues par Balerin et al. (2007) a partir du méme pilote et sur des produits newtoniens
similaires (mélange de sirop de glucose et d’un isolat de protéines laitieres). Lors de ces
essais, la viscosité du sirop de glucose a varié de 0,4 a 12 Pa.s, la pression de 5 a 7
bars, les débits de produit liquide de 20 & 40 kg.h~! et la vitesse d’agitation de 50 &
500 tr.min~!; le taux d’incorporation de gaz a été fixé & 50% en volume (& pression
atmosphérique) et la valeur de la tension de surface était 45 mN.m ™.

En tragant dans notre espace II réduit, les données brutes recueillies (Fig.I11.15), on
constate que les évolutions de tailles de bulles mesurées présentent des droites de régres-
sion quasi identiques : pente de -0,36 pour les données de Balerin et al. (2007), et pente
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F1Gure II1.15 — Diametres de bulles expérimentaux obtenus en fonction du nombre C'a
(Eq.IT1.6) - Comparaison avec les résultats de Balerin et al. (2007) -Les droites repré-
sentent les droites de régression obtenues pour chaque série de données expérimentales

de -0,40 dans le cas de nos essais. Lors des essais de Balerin et al. (2007), la détermination
du diametre a été effectuée selon une méthodologie différente de la nétre, ce qui explique
que les valeurs des diametres obtenus soient supérieurs aux notres. Celle-ci a en effet
été réalisée via une mesure optique en ligne qui surestime la valeur des diametres et qui
se trouve étre moins précise, mais plus rapide que la méthode microscopique que nous
employons ici (Balerin, 2005). L’écart de taille de bulles constaté est lié a la technique de
mesure en ligne. Il ne s’agit pas d’une différence liée au taux d’incorporation utilisé (40%
lors de nos essais contre 50% lors des essais de Balerin et al. (2007)) : nous avons en effet
montré précédemment que ce dernier semble avoir un impact modéré sur 'opération de
foisonnement.

Ainsi le modele auquel nous avons abouti permet de décrire 1’évolution de la taille
des bulles obtenues en fonction des parameétres procédés que ’on applique a un produit
newtonien, en proposant une représentation simplifiée et en apportant une compréhen-
sion des phénomenes en présence. A présent, si 'on souhaite décrire le comportement
de produits non newtoniens, il se pose la question de savoir quel critere rhéologique doit
remplacer le terme de viscosité qui apparait dans notre modele. Dans la littérature, il
est commun d’avoir recours a une méthode expérimentale qui définit une viscosité de
procédé a partir d’une mesure de la puissance d’agitation du produit considéré au sein de
I’équipement utilisé. Cependant cette méthode, dite de Metzner & Otto (1957), implique
un certain nombre d’hypotheses qui sont rarement évoquées. Pour faire la lumiere sur
les modalités d’utilisation de cette démarche, il convient de revenir sur les fondements
théoriques de cette méthode basée sur une analogie de Couette.
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III.3 Analyse critique de la méthode de Metzner et Otto

IT11.3.1 Le rhéomeétre de Couette

Toute méthode rhéologique implique la mesure simultanée de trois grandeurs phy-
siques : une force, une vitesse et une température. La derniére quantité sert essentielle-
ment a s’assurer que le matériau reste dans les conditions isothermes pendant la mesure.
De la premiere, on dérive la contrainte associée a ’écoulement et, de la seconde, on dérive
la vitesse de déformation. C’est le rapport entre la contrainte et la vitesse de déformation
qui fournit une propriété rhéologique, par exemple une valeur de viscosité. Le calcul de
la contrainte et de la vitesse de déformation nécessitent la validité d’un certain nombre
d’hypotheses :

— le fluide est isotherme, incompressible et ses propriétés sont indépendantes du

temps

— il n’y a pas de glissements aux parois

— il n’y a pas d’effets de bords (la taille de entrefer est négligeable devant la hauteur

des cylindres dans le cas du rhéometre de Couette)

— I’écoulement est laminaire, stationnaire et bi-dimensionnel

— la vitesse locale d’écoulement est uniquement fonction du rayon, elle n’a ni com-

posante radiale, ni composante axiale et les lignes de flux sont donc parfaitement
circulaires

Le rhéometre a cylindres coaxiaux, appelée communément rhéometre de Couette
(Fig. I11.16), permet d’établir un écoulement de cisaillement simple, par entrainement
du fluide d a la rotation de I'un des deux cylindres. Dans la plupart des cas, le cylindre
central est le rotor et la mesure consiste a enregistrer le couple de torsion C résistif sur
I'axe du rotor (en N.m) & vitesse de rotation Q stabilisée (en rad.s~!). Afin d’obtenir un
écoulement de cisaillement stationnaire simple, il convient que I'entrefer défini comme
la différence entre le rayon du cylindre extérieur R, et le rayon du cylindre intérieur R;
soit tres petit (c’est-a-dire (R. — R;)/R. << 1), de sorte que la vitesse de déformation
puisse étre considérée comme uniforme.

La contrainte de cisaillement 7 a la surface du rotor de rayon R; se calcule a partir
du couple de torsion C :

. C

N 27TRZ'2h
ou h est la hauteur du cylindre et 4; la vitesse de cisaillement a la surface du rotor qui
se calcule & partir de la vitesse de rotation 2 :

Ti

(I11.10)

Q R.dInQ
Vi = —=— |1 — In— II1.11
YTk TR dly (IL.11)
Pour un fluide newtonien, cette relation devient :
20R.?
4 R (IT1.12)

" RZ_R?
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FIGURE II1.16 — Représentation schématique d’un rhéometre a cylindres coaxiaux

et pour un fluide rhéofluidifiant en loi de puissance la relation II1.11 s’écrit

20
;= - (I11.13)

nli- (%) ]

ou n est 'indice d’écoulement de la loi d’Ostwald.

I11.3.2 Mesures systémiques

Dans l'opération de mélange en cuve, la méthode dite de Metzner & Otto (1957)
postule que le rapport de la contrainte a la vitesse de déformation, et par conséquent
la viscosité du fluide mélangé, peut étre directement obtenue a partir de la mesure du
couple et de la vitesse de rotation du mobile, comme dans un rhéometre de Couette. La
cuve de mélange est ainsi assimilée a un rhéometre de Couette pour lequel les relations
IT1.10 et ITI.11 sont applicables (Ait-Kadi et al., 2002; Choplin, 2007). Le rayon extérieur
et la hauteur du Couette virtuel sont ceux de la cuve, quant au rayon intérieur de la
cuve, il doit étre déterminé pour identifier ’entrefer du Couette équivalent.

Pour un fluide d’Ostwald, dans cette géométrie virtuelle, la résolution des équations
de conservation conduit a :

R; = R e (I11.14)
2
(1+47r1v(27rkgRe ) )

n

ou n et k sont respectivement les indices d’écoulement et de consistance de la loi d’Ost-
wald. Selon l'indice d’écoulement n du fluide considéré, la vitesse de déformation en
cisaillement ne sera pas la méme suivant la position radiale » dans ’entrefer. En effet,
selon la vitesse N (en tr.s™1) on a :

3

c Nz ()"
et A(r)= (II1.15)

(-

3
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FI1GURE I11.17 — Exemple d’évolution radiale de la vitesse de déformation en cisaillement
dans un entrefer de Couette en fonction de 'indice d’écoulement n (Thakur et al., 2004)

L’analyse de cette derniére équation montre qu’il existe une position radiale r* (R; <
r* < R.) particuliere pour laquelle la vitesse de cisaillement est indépendante de n (Cho-
plin, 2007) (Fig.I11.17) ; cette valeur r* peut donc étre calculée pour le cas particulier ou
n = 1.

Dans la méthode décrite par Metzner & Otto (1957), le rayon intérieur de 'analogue
Couette se détermine via des mesures de couple et de vitesse de rotation effectuées sur
des produits newtoniens de viscosité connue. Pour un équipement donné, une valeur de
vitesse de déformation en cisaillement o est alors simplement définie en fonction de la
vitesse de rotation N de 'agitateur :

o = Y(1r*) = KyoN (IT1.16)

ou Ky, est supposée étre une constante caractéristique d’une géométrie et indépendante
du produit considéré. Ainsi, par la mesure du couple et de la vitesse de rotation on
accede a un terme de viscosité équivalente a partir de cette vitesse de déformation
caractéristique :
_oT(rr) C
Mo =2 600) T 2rhr 2 Ky N

(I11.17)

Cependant on notera que le rayon intérieur du Couette équivalent utilisé dans la
méthode de Metzner & Otto (1957) est défini & partir de produits newtoniens pour une



CHAPITRE III. RESULTATS ET DISCUSSIONS 78

vitesse d’agitation considérée. L’expression du rayon intérieur du Couette équivalent dé-
pend de la vitesse d’agitation considérée (Eq.II1.14), ce qui implique que la constante
Ko est une fonction de la vitesse d’agitation V. Par conséquent, pour les produits et
la géométrie considérée, il y existe une corrélation o = KyoN différente pour chaque
vitesse d’agitation. Ces multiples corrélations pouvant varier de maniere plus ou moins
importante selon la nature des produits testés.

I11.3.3 Opération de mélange en cuve

Dans le domaine de l'agitation-mélange les courbes C' = f(N) d’un équipement
donné sont classiquement visualisées dans un espace sans dimension afin d’établir une
expression qui, quelle que soit 1’échelle considérée, relie la puissance d’agitation au régime
d’écoulement. Cette représentation permet de définir un terme de viscosité et un terme
de vitesse de déformation par référence a un fluide newtonien, en s’affranchissant des
relations précédentes (Eq.II1.15, 111.16, II1.17).

Lorsque l'on considére une cuve de mélange de diametre L, dans lequel un fluide
newtonien de viscosité 77 et de masse volumique p est agité par un mobile de diametre d
tournant une vitesse de N révolutions par seconde et soumis a un champ de pesanteur
g, on définit la relation suivante :

P = f(n,p,d,L,N,g,dimensions géométriques) (IT1.18)

ou P est la puissance d’agitation, c’est-a-dire I’énergie mécanique fournie au liquide par
unité de temps. En opérant une analyse dimensionnelle, cette expression est alors réduite
comme suit :

P pNd?> N2d _
— = ——, gbomét I11.19
pN3d5 f( 77 ) g 7geome TZe) ( )

Ne = f(Re, Fr,ratios géométrie)

avec Ne, nombre de Newton, rapport entre la puissance apportée au systéme et les effets
d’inertie, Re, nombre de Reynolds, rapport entre les effets d’inertie et les effets de la
viscosité, et F'r, nombre de Froude, rapport entre les effets d’inertie et ceux de la pesan-
teur; la géométrie de I’équipement est prise en compte par des rapports de grandeurs
géométriques caractéristiques. Dans la pratique, le nombre de Froude n’intervient pas
lors de 'utilisation de fluides monophasiques et de chicanes empéchant la formation de
vortex. Par conséquent, pour une cuve standard c’est a dire dont les ratio géométriques
sont préalablement définis, des mesures de puissance mécanique (couple sur axe du
rotor ou consommation électrique du moteur) selon les différentes vitesses d’agitation
permettent de tracer une courbe caractéristique de la forme (Fig.III.18) :

Ne = ARe” (II1.20)

ou A est une constante et ou 'on identifie, pour une géométrie et un produit donnés,
trois régions :
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FIGURE III.18 — illustration de courbes de puissance d’agitation pour des cuves de dif-
férentes dimensions ( 1, 11, 111, 1V, V) et pour différents mobiles

— Une région pour laquelle on a Ne = ARe ot le régime est laminaire

— Une région de transition pour laquelle Ne = ARe”

— Une région ou Ne = cte correspondant au domaine turbulent

Dans cet espace sans dimension, les différente étapes de la démarche Metzner-Otto
s’énumerent de la maniere suivante :

1.

Mesure de C' et de N sur des produits newtoniens monophasiques de viscosité
connue

2. Réalisation de la courbe Ne = f(Re) caractéristique de ’équipement

3. Mesure de C et de N sur le produit d’intérét non newtonien

4. Lecture du couple C pour une valeur particuliére de N située dans la région lami-

naire et calcul du Ne correspondant

. Obtention du Re correspondant a partir de la courbe Ne = f(Re) réalisée a 1’étape

2

. Extraction de la valeur de la viscosité apparente de procédé nyo a partir de la

valeur du Re obtenue a ’étape précédente

Déduction de la valeur du 4y caractéristique a partir de la courbe d’écoulement
du produit d’intérét par assimilation de 7nyo & une viscosité apparente.

Ainsi, pour un équipement donné, en régime permanent et laminaire, la méthode
de Metzner-Otto permet, apres calibration avec des fluides newtoniens, de déterminer

une

viscosité apparente caractéristique d’un procédé 7o et une vitesse de déformation

caractéristique du procédé “yo. Cependant il faut garder a l'esprit que la viscosité n’est

pas

homogene dans ’équipement, en raison du champ de vitesse de déformation non
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uniforme dans le réacteur et que par conséquent, cette viscosité nyo(IN) représente celle
qu’aurait un fluide newtonien qui, agité a la méme vitesse, demanderait la méme puis-
sance.

On remarque que la méthode de Metzner et Otto a été appliquée depuis des décen-
nies, bien que la vitesse de déformation effective 4y ainsi définie dépende de la géométrie
de lagitateur et du comportement rhéologique du fluide considéré. Bien que 1'utilité de
ce concept ait été mise en doute par certaines études expérimentales (Béhme & Stenger,
1988), le fait que la remise en cause de cette méthode n’ait pas forcément été prise en
considération s’explique peut-étre par le fait que dans de nombreuses études elle suffit
a établir des corrélations satisfaisantes entre les caractéristiques de puissance effectuées
sur des fluides newtoniens et celles effectuées sur des fluides non-newtoniens. Toutefois,
il est clair que de telles corrélations ne sont pas fondées sur des relations analytiques ou
des études théoriques. Ce concept postule I'existence d’une corrélation entre la relation
Ne = f(Re) d’un fluide newtonien et celle d'un fluide non-newtonien, ce qui n’a a priori
aucune raison d’étre. En effet, pour un produit non-newtonien, la constante Ky, est elle
méme dépendante de la vitesse d’agitation considérée (cf. Eq.III1.14, I11.15). Par suite,
la relation est entierement liée a une cuve précise, donc les changements de géométrie,
d’échelle ou de de produit ne sont pas prédictibles : il faut refaire les mesures pour chaque
installation, et chaque produit.

L’analyse dimensionnelle apparait donc ici beaucoup plus puissante. Mais son déve-
loppement aux cas des fluides non newtoniens, ou plus généralement aux fluides dont les
propriétés ne sont pas constantes au cours de 'opération, est restée tres confidentielle.
Ceci a motivé notre volonté d’utiliser une méthode compatible avec I’analyse dimension-
nelle, qui permette de quantifier les propriétés rhéologiques des produits au cours du
procédé sans pour autant avoir recours aux considérations de la démarche de Metzner
et Otto.
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III.4 Analyse dimensionnelle : fluides non-newtoniens

Dans le cas de fluides non-newtoniens, il y a variation de la viscosité en fonction de
la vitesse de cisaillement 4 considérée. Pour ce genre de fluides, au sein du foisonneur,
la viscosité sera fonction de la vitesse d’agitation N appliquée au cours du procédé. De
plus, I’hétérogénéité des champs de déformations en cisaillement régnant dans la téte de
mélange fait que pour une vitesse d’agitation donnée, la viscosité apparente ne sera pas
la méme selon la région considérée dans la téte de mélange.

Or I’établissement de relations de similitudes nécessite la prise en compte de proprié-
tés physiques restant constantes quelles que soient les conditions de procédé considérées,
ce qui n’est pas le cas des fluides non-newtoniens. La question se pose alors de savoir
comment décrire I’évolution des propriétés rhéologiques d’un produit au cours du procédé
de foisonnement.

Nous avons vu que la méthode de Metzner & Otto (1957) comportait des limites dans
le sens ou elle postule une relation de procédé identique quel que soit le comportement
rhéologique (newtonien ou non-newtonien) du produit utilisé. Or, les propriétés non
newtoniennes d’un produit n’appartiennent pas au méme espace II que celui établi par
Metzner & Otto (1957) avec des fluides newtoniens (Pawlowski, 2005). Par conséquent,
pour pouvoir rendre compte du comportement de produits non-newtoniens nous devons
élargir 'espace II, validé précédemment avec des fluides newtoniens, pour qu’il integre
de nouvelles variables susceptibles de décrire I’évolution des propriétés des produits au
cours du procédé.

II1.4.1 Essais réalisés avec le xanthane

Nous avons réalisé des essais de foisonnement en prenant I’'un de nos fluides modeles
(mélange de sirop de glucose a 0,9 Pa.s et de prolacta a 1%) que nous avons épaissi en y
intégrant 0,05 % de gomme de xanthane. Sur la figure I11.19, en modélisant la rhéologie
du mélange par une loi de Cross-Ellis de la forme :

N= oo - (1 + kﬁ“’")) (I11.21)

ouk =1,97, n = 1,41 et oo = 0,82, on constate qu’a partir d'une certaine valeur de
vitesse de cisaillement (aux alentours de 1000 s~1), on voit apparaitre un plateau newto-
nien situé a une valeur approximative de 0,9 Pa.s. Les solutions de xanthane, du fait de
la rigidité du polymere et de sa capacité a s’orienter dans le champ de cisaillement avec de
longs temps de relaxation, ont la particularité de présenter un comportement montrant
un régime newtonien expérimentalement atteignable & haute vitesse de cisaillement.
Sur la figure I11.20 lorsque que l'on compare, toutes choses égales par ailleurs, les
essais de foisonnement avec et sans gomme de xanthane, on constate que les tailles
de bulles obtenues sont quasi identique. Les deux fluides, malgré leurs propriétés rhéo-
logiques différentes ont des comportements similaires au cours du foisonnement. Ceci
pourrait s’expliquer par le fait que malgré les champs de déformations complexes pou-
vant régner dans la téte de mélange au cours de 'opération de foisonnement, seules les
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F1Gure I11.19 — Courbe d’écoulement d’un mélange sirop de glucose a 0,9 Pa.s, prolacta
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Fi1GURE I11.20 — Diameétres de bulles expérimentaux en fonction de la vitesse d’agitation

obtenus pour le fluide modele de 0,9 Pa.s et pour son homologue épaissit avec 0,05 %
de xanthane
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zones ot le gradient de vitesse de déformation en cisaillements est élevé (> 1000 s~1)
ont un effet sur la taille des bulles. Ainsi, en dépit du caractere rhéofluidifiant de notre
fluide testé il apparait que ’espace II que nous avons établi au chapitre précédent a
I’aide de nos produits modeéles newtoniens puisse étre utilisé avec la viscosité 1. de la
solution intégrant de la gomme de xanthane. On peut penser que ce qui est observé
ici est généralisable au cas de tous les produits rhéofluidifiants pour lesquels le plateau
newtonien 7., est atteint dans un domaine de vitesse de cisaillement correspondant aux
conditions de cisaillement dans la zone efficace du foisonneur.

II1.4.2 Essais réalisés avec le guar

Des essais de foisonnement ont été conduit avec les solutions de guar a 1% et 3%
comme indiqué dans le tableau I1.7. Les répétitions ont portées sur la plupart des vitesses
d’agitation mais ont été réalisées sur les produits issus du méme lot.

Le comportement rhéologique des solutions de guar est modélisé a partir des courbes
d’écoulement (Fig.II1.21) par une loi d’Ostwald pour les vitesses de cisaillement supé-
rieures & 100 s~ ! :

Napp = K - 4" (111.22)

Les parametres de consistance k (en Pa.s™) et les indices d’écoulement n obtenus pour
les différentes concentrations de guar figurent dans le tableau II1.6. Dans le cas des
solutions de guar, aucune tendance vers le comportement newtonien 7)., n’est observée
dans le domaine de vitesse de cisaillement étudié. Les chaines de galactomannes comme le
guar sont tres flexibles (conformation en pelote statistique) avec des temps de relaxation
beaucoup plus courts que ceux du xanthane.

Concentration en

k (Pa.s" n
guar (%p/p) ( )
1 13,7 0,25
3 528,1 0,11

TABLE II1.6 — Consistance et indice d’écoulement des solutions de guar testées

La figure II1.22 représente ’évolution des diametres moyens obtenus pour chacun
des produits newtoniens et chacune des solutions de guar testées, en fonction de la
vitesse de rotation appliquée. On constate que la taille des bulles décroit quand la vitesse
d’agitation augmente et que les diametre de bulles obtenus avec les solutions de guar sont
largement supérieurs a ceux obtenus avec les produits newtoniens. Ceci est probablement
di au fort caractere rhéofluidifiant de nos solutions de guar et & I'importante contribution

du critere de viscosité sur la taille des bulles au cours de 'opération de foisonnement (cf.
§ I11.2.2.1).
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FiGgure II1.21 — Viscosité apparente en fonction de la vitesse de cisaillement pour les
différentes solutions de guar. Le comportement se modélise selon une loi d’Ostwald
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FIGURE II1.22 — Diametres de bulles mesurés en fonction de la vitesse d’agitation. Les
numéros de la légende se réfere aux tableaux I1.6 et I1.7
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I11.4.2.1 La fonction matériau

Lorsque 'on veut établir des relations de procédé qui tiennent compte du compor-
tement de produits dont les propriétés ne sont pas constantes au cours du procédé on
doit introduire, dans la liste des parameétres physiques, des variables supplémentaires
décrivant 1’évolution des propriétés du produit au cours du procédé. Ceci permet alors
d’élargir un espace II initialement bati a partir de produits aux propriétés constantes.

Pour ce faire, on définit ce que I’on appellera une fonction matériau adimensionnée U
qui décrit I’évolution de la propriété produit considérée et qui se normalise en fixant une
valeur de référence pour la propriété considérée. L’établissement de cette fonction nous
indique alors les variables supplémentaires qu’il convient d’ajouter a la liste de départ
pour élargir I'espace II (Pawlowski, 2005; Zlokarnik, 2006).

Dans notre cas de figure nous souhaitons décrire le comportement de produits rhéo-
fluidifiants au cours de l'opération de foisonnement. Notre fonction matériau adimen-
sionnée U s’écrira donc :

10
U= (") (II1.23)
107/ 54
avec g la vitesse de cisaillement de référence servant a la normalisation de notre fonction
matériau. En considérant que le comportement de nos fluides rhéofluidifiants se modélise

par une loi d’Ostwald s’écrivant :
n=ky"Y (I11.24)
avec k la consistance et n 'indice d’écoulement, on aura
_ (=D k"2
U— ( vy N (IT1.25)
Y=o
n—1

- I11.26
Y0 ( )

On constate que la fonction U ainsi établie ne dépend que de n et de 4g. Ainsi,
afin d’étendre notre espace II nous devons ajouter ces deux variables dans la liste des
variables physiques a considérer. La variable viscosité 7 qui intervenait auparavant est
remplacée par une viscosité de référence 1y calculée a la vitesse de cisaillement g prise
pour référence.

I11.4.2.2 Intégration des nouvelles variables dans le modéle adimensionnel

Comme nous 'avons présenté plus clairement dans la partie I11.2.2.1, dans la limite
des contions opératoires explorées et en faisant I’hypotheése que 'on se situe au méme
point de fonctionnement pour les deux types de produits, nous pouvons négliger 'effet
des débits (liquide et gaz) et de la pression devant l'effet de la vitesse, de la viscosité
et de la tension de surface. Ainsi, la relation de procédé qui s’écrivait pour des fluides
newtoniens :

d) = fa (N,n,0) (111.27)
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s’écrit ici :
di(%g) = f5 (Na Mo, o0, 1, '70) (11128)

n étant sans dimension et 7 étant homogene a 'inverse d’un temps, I’adimensionalisation
de ces nouvelles variables conduit a la relation suivante :

) DYSN D054
82 _ g o 9 2 (I11.29)
D g05 ’ pDL5g05’ hD2g’ 405

Le nombre sans dimension relatif & la valeur de 7 est une constante dont la valeur
dépend de la vitesse de cisaillement que 1’on prend pour référence.

La description des propriétés rhéologiques des produits par la fonction U est dépen-
dante du choix du point de référence y. Cependant, il est montré que pour certaines
formes analytiques décrivant 1’évolution d’une propriété donné, la fonction U, dans une
région proche du point de référence, est indépendante du point de référence choisit (Paw-
lowski, 1991; Zlokarnik, 2006). Ces formes analytiques particuliéres sont les suivantes :

s(p) = (A+ Bp)* (I11.30)

s(p) = exp (A + Bp) (II1.31)

ol s est la propriété matériau d’intérét qui est fonction de la variable p; A, B et ¢ étant
des constantes. Ainsi, une description de la viscosité par une loi d’Ostwald rentre dans
ce cas de figure, une loi d’Ostwald étant de la forme :

n(y) = (A+ BY)° (I11.32)

Nous décidons de choisir un 4 de telle sorte que les viscosités de références g des
solutions de guar soient du méme ordre de grandeur que les viscosités newtoniennes tes-
tées. Sur la figure I11.21 on constate que des viscosités apparentes comprises entre 0,4
Pa.s et 1,4 Pa.s sont obtenues avec les solutions de guar pour des vitesses de cisaille-
ment comprises entre 100 s~! et 1000 s~'. Nous décidons donc de fixer la vitesse de
cisaillement de référence dans cet intervalle en prenant 59=500 s~.

La figure I11.23 représente I’évolution de la viscosité normalisée 22 en fonction de la
variation de la fonction matériau par rapport au point de référence choisit U (5 — o).

Cette représentation confirme le fait que lorsque l'on choisit 4y dans un intervalle
centré autour de la valeur de référence, la fonction U est la méme quelle que soit la
solution de guar considérée (Zlokarnik, 2006).

Comme nous avons pu le voir dans la partie I11.2.2.1 'opération de foisonnement,
dans la limite des conditions exploratoires étudiées, peut étre représentée dans un espace
IT réduit ou apparait un nombre capillaire Ca défini & I’échelle du procédé (Eq.II1.7). A
présent, dans le but de simplifier la représentation, nous proposons de partir du modele
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FIGURE II1.23 — Représentation de 'invariance de la fonction matériau adimensionnée
normalisée (a partir des données des courbes d’écoulement I11.21) - vitesse de cisaillement
de référence =500 s~

le plus simple obtenu avec les fluides newtoniens. Si nous procédons a une extension de
cet espace pour qu’il puisse prendre en considération le comportement rhéofluidifiant de
nos solutions de guar, nous obtenons une relation s’écrivant :

dé’? noND\ %4 70 d2 o \% da
932 _ g . ) == . IIL
p ~d ( o ) (pD“’g%) <pD29> (n) (I11.33)

ol 1) est la viscosité apparente de la solution de guar & 44=500 s~ .

Une identification des parametres dy, d1, da, ds et dy (Eq.I11.33) & partir des résultats
expérimentaux aboutit aux valeurs suivantes (cf.Tab.IIL.7) : dy = 203,50.107%; d; =
—0,41; dy = —0,01; d3 = —0,08 et dy = —1,07 (R? = 0,99).

Coeflicients do dq do ds dy
Valeur e 84998 0, 4146 —0,0133  —0,0775 —1,0674
variabilité ~ 1,7411  0,0010 0,0014 0,0302  0,0012
Statistiques R?>=0,99 F =114,56 p=0

TABLE III.7 — Statistiques de la régression multiple : valeur des coefficients du modeéle
I11.33, variabilité des coefficients, (R?) coefficient de corrélation, (F) test d’adéquation
a la loi de Fisher, (p) probabilité de commettre une erreur de premiere espece

La prédiction du diametre des bulles a l'aide de I’équation I11.33 est en accord avec
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FIGURE II1.24 — Diametres de bulles expérimentaux obtenus en fonction des diametres
de bulles prédits a ’aide de 1’équation I11.33

les mesures expérimentales obtenues a partir des différents produits et des différentes
conditions opératoires (Fig.I11.24).

A linstar des résultats obtenus & partir des fluides newtoniens, les coefficients ds et
ds ont une valeur inférieure a 0,1 en valeur absolue et semblent avoir peu de poids. Ainsi
la relation de procédé I11.8 établie auparavant et décrivant 1’évolution la taille des bulles
au cours de 'opération de foisonnement, pour des fluides newtoniens, peut étre étendue
selon ’expression :

d(p) ND —0,4
- = 378,80.10° (”00) n (I11.34)

= 378,80.1075Cao™ "4 . n~! (I11.35)

et prendre ainsi en compte les propriétés rhéofluidifiantes des solutions de guar par I'in-
termédiaire de leur indice d’écoulement n.

En rapprochant cette derniére relation de celle identifiée par Thakur et al. (2005)
(cf. § T11.2.2.1) & partir de différents produits rhéofluidifiants, nous pouvons envisager
que l'évolution de la taille des bulles au cours de l'opération de foisonnement serait
principalement pilotée par une loi générique du type :
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FIGURE II1.25 — Diametre des bulles en fonction du nombre du ratio v/Cag - n. Droite
de régression y = —1,01 = + 3,50 (R? = 0,97)

-1
) noND
G2 o = (I11.36)

o (I11.37)

vV C ap-n
Cette derniere relation dégrade trés peu la prédiction par rapport a Iexpression I11.35

identifiée initialement ; le coefficient de régression R? passant d’une valeur égale & 0,99
a une valeur de 0,97 (Fig.III.25).

I11.4.3 Produit Industriel

Des essais de foisonnement ont été conduit avec une creme cosmétique comme indiqué
dans le tableau I1.7 afin de valider la relation de procédé avec un produit industriel a la
composition complexe.

Le comportement rhéologique de la créme cosmétique est de type rhéofluidifiant a
seuil. Nous avons vu que le comportement rhéologique a prendre en compte correspond
aux vitesses de cisaillement élevées (cf. § II1.4.1). Par conséquent nous décidons de carac-
tériser le comportement de la créme, a partir d’une courbe d’écoulement (Fig.I11.26), par
une loi d’Ostwald pour les vitesses de cisaillement supérieures & 100 s~! : les parametres
k (Pa.s™) et n obtenus figurent dans le tableau IIL.8.
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FIGURE II1.26 — Viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement pour la créme cosmé-
tique. Le comportement se modélise selon une loi d’Ostwald

k (Pa.s™) n
12,63 0,40

TABLE II1.8 — Consistance et indice d’écoulement de la créme cosmétique

La fonction matériau décrite précédemment (cf. § I11.4.2) reste applicable pour dé-
crire le comportement de la créme cosmétique (Fig.II1.27).

La figure I11.28 qui représente 1’évolution des diametres moyens obtenus pour chacun
des différents essais de foisonnement en fonction du produit /Cap - n (Eq.IIL.37). On
constate que I’évolution de la taille des bulles obtenue avec la creme cosmétique n’est pas
trop éloignée (en échelle log) de la loi que nous avons définie précédemment. Le décalage
par rapport a la courbe maitresse est délicat a interpréter et nécessiterait la réalisation
d’autres expérimentations et éventuellement d’autres modélisation considérant des lois
rhéologiques plus complexes (loi Herschel-Bulkley, comportement thixotrope). De plus, la
composition complexe de notre produit cosmétique implique la présence de nombreuses
especes tensioactives de différentes nature (surfactants, polymeres, charges) et la valeur
de la tension de surface telle que nous ’avons définie atteint peut étre ses limites pour
ce qui est de la caractérisation des propriétés interfaciales. Néanmoins, ce résultat est
encourageant et illustre la robustesse et le caractere générique de notre modele.



CHAPITRE III. RESULTATS ET DISCUSSIONS

10 ‘
—— Guar 1% (p/p)
Guar 3% (p/p)
créme cosmétique
=
~_ 10° |
©
jey
/
/
10_1 i i
-3 -2 -1
U.(v -y,

91

FiGURE II1.27 — Représentation de l'invariance de la fonction matériau normalisée -
vitesse de cisaillement de référence 49=500 s~!
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FIGURE II1.28 — Diametre des bulles en fonction du nombre du ratio /Cag - n. Droite
de régression y = —1,01 x + 3,50 (R? = 0,97)



Conclusion

Pour prédire quantitativement la taille des bulles résultant d’une opération de foi-
sonnement, les outils de la littérature font référence a des études portant sur la rupture
d’une goutte d’émulsion isolée dans un écoulement laminaire. Les quelques travaux menés
sur le foisonnement par battage en continu, comportent toutes des approches similaires
mais ne permettent pas de compréhension claire des phénomenes, en raison notamment
de la diversité des produits et des équipements utilisés, et de la difficulté de modéliser
l'opération a partir d’un nombre défini & ’échelle de la bulle.

L’approche choisie dans le cadre de ce travail propose de mettre en place une ana-
lyse dimensionnelle a I’échelle du procédé, afin de modéliser 'opération avec un modele
physique, et donc avoir une compréhension des phénomenes en présence; elle permet
d’intégrer les parameétres du produit et du procédé et de simplifier la représentation des
résultats expérimentaux. Pour cela, la stratégie mise en place consiste en un choix rai-
sonné de la formulation de produits modéles, et en 'utilisation d’un équipement pilote,
représentatif des outils industriels, qui a été instrumenté.

La premiere étape a consisté a foisonner des bases newtoniennes. Les nombreux es-
sais expérimentaux ont permis 'identification des parameétres du modele adimensionnel,
et ainsi mettre en évidence 'impact prépondérant de la vitesse de rotation, de la vis-
cosité et de la tension de surface. La simplification du modele a permis de mettre en
évidence l'influence des variables au travers d’un nombre capillaire, permettant ainsi de
mieux comprendre 'effet des variables du produit et du procédé, et de proposer une
représentation des résultats plus accessible. La description de ’analyse dimensionnelle
intégrant des propriétés variables du produit, puis son application aux cas de fluides
rhéofluidifiants via la construction d’une fonction matériau, a permis I’extension du mo-
dele adimensionnel aux produits non newtoniens. La encore, I’obtention d’un modele
treés simple renforce 'intérét de la démarche en donnant acces a la fois a une meilleure
compréhension des mécanismes en jeux et & une représentation clairifiée. Enfin, la cohé-
rence de ce modele avec d’autres issus de la littérature, ainsi qu’une premiere approche
de validation avec un produit réel, semble justifier son caractere générique.
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Perspectives

La méthodologie dimensionnelle que nous avons appliquée a 'opération de foisonne-
ment par battage en continu ouvre la voie a de nombreuses pistes de réflexion qu’il serait
intéressant d’approfondir :

— La problématique de 'influence des propriétés tensioactives reste toujours com-
plexe. En effet, méme si le critére que nous avons retenu pour caractériser 'effet
des propriétés interfaciales semble suffisant a notre échelle d’étude, 'incidence de
la cinétique de formation des films interfaciaux aux temps courts (lors de la rup-
ture des bulles) reste toujours une question. Il serait intéressant de réaliser des
essais de foisonnement avec différentes especes tensioactives aux propriétés dyna-
miques variables. Par exemple, le foisonnement de deux produits ayant des tensions
de surfaces a ’équilibre identiques, mais présentant des cinétiques tres différentes
aux temps courts, pourrait nous fournir des indications sur la pertinence du para-
metre o qui apparait dans le Ca. De la, nous pourrions étre amené a considérer la
rhéologie interfaciale dans 1’étude du procédé de foisonnement afin de préciser la
participation éventuelle des propriétés mécaniques de surface dans le processus de
rupture des bulles et la détermination de leur taille.

Un travail avec des concentrations plus limitantes en espéces tensioactives serait
lui aussi intéressant, tant pour I’étude du foisonnement homogene que pour les
approches des phénomenes de dysfonctionnement.

— La méthodologie que nous avons employée et les conclusions auxquelles nous avons
abouti avec des produits rhéofluidifiants en loi puissance (solutions de guar et pro-
duit industriel cosmétique) méritent d’étre éprouvés sur d’autres produits dont
le comportement rhéologique serait décrit par d’autres lois (Cross-Ellis, Carreau-
Yasuda, Herschel-Bulkley...). De plus, il pourrait étre intéressant d’étudier la ma-
niere dont le comportement de produits thixotropes puisse étre modélisé pour étre
introduit dans une analyse dimensionnelle.

— La réalisation de diagrammes de fonctionnement, fournirait des outils précieux
pour la conduite du procédé de foisonnement et permettrait d’approfondir la com-
préhension de cette opération unitaire, notamment en ce qui concerne les problé-
matiques de pistonnage qui n’ont jamais fait 1’objet d’études approfondies a notre
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connaissance. Ainsi, une analyse dimensionnelle ayant pour variable cible un critére
d’incorporation du gaz dans le produit (e.g. rapport entre la fraction volumique
de gaz maximale calculée & partir des débits de liquide et gaz fixés et le taux d’in-
corporation mesuré effectivement en sortie de ligne) permettrait de cartographier
les différents domaines de fonctionnement, et d’enrichir les hypotheéses quant a la
dispersion ou non-dispersion du gaz dans la téte de mélange du foisonneur.

— Afin d’obtenir un modele réellement générique, il serait nécessaire d’introduire des

parametre géométriques. Ceci peut étre obtenu en réalisant des essais avec une
autre géométrie de foisonneur pour évaluer le role de certaines caractéristiques
géométriques .
De méme, il serait intéressant de tester 'effet d’un changement d’échelle. A priori,
pour un équipement du méme type (rotor stator a dents), on peut penser que
les modeles proposés seront applicables a des équipement de plus grande taille. 11
conviendrait alors de valider notre modele sur un foisonneur MONDOMIX de taille
supérieure, c’est a dire ayant la méme géométrie mais une autre échelle.

— En identifiant les impacts de la viscosité de la phase continue et de la vitesse de
cisaillement, des phénomeénes d’échauffements ont été mis en évidence par 'inter-
médiaire du relevé des températures de refroidissement de la double enveloppe de
la téte de mélange, mais n’ont pas pu étre mesurés par la sonde de température
placée dans la téte de mélange. Ainsi, selon les conditions opératoires, notamment
lorsque les vitesses d’agitation et/ou les viscosités sont élevées, d’importants gra-
dients de températures sont probablement présents au niveau des entrefers proches
de la paroi de la double enveloppe. Des calculs de simulation numérique pourraient
étre intéressant a réaliser pour évaluer ’allure du gradient des vitesses de déforma-
tion dans ce type d’entrefer. En effet, estimer le profil des vitesses de déformation
en cisaillement dans de telles conditions permettrait d’établir des hypotheses, plus
pertinentes que les traditionnelles analogies de Couette, quant a I'ordre de gran-
deur du ¥ appliqué au cours de 'opération de foisonnement.

— Lors de notre étude, la caractérisation des bulles a été réalisée hors ligne apres
échantillonnage. La réalisation d’une cellule d’observation de la mousse directe-
ment a la sortie de la téte de mélange, placée en amont de la vanne de contre
pression, donnerait acces a une prise d’image des bulles sous pression et permet-
trait ensuite de mieux comprendre les transformations subies par la mousse lors de
son écoulement en conduite, et lors du retour & pression atmosphérique. Ainsi, on
pourrait décorréler les deux opérations unitaires (dispersion et détente) qui com-
posent 'opération de foisonnement par battage en continu.
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