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Introduction

Dans cette thése, nous traiterons de maniére expérimentale des problémes
d’écoulement de suspensions granulaires, c’est & dire de grains totalement im-
mergés dans un fluide. Une suspension s’apparente a un fluide complexe dont la
fraction volumique en grains (volume relatif des grains dans la suspension) joue
un role majeur dans son comportement.

FIGURE 1 — (a) Ecoulement d’un fluide viscoplastique (carbopol) sur un plan
incliné. (b) Photographie d’un dépot d’avalanches. D’aprés Rentschler, Ancey et
Cochard [105].

L’étude de ces suspensions est particulierement importante & plusieurs ni-
veaux.

Les suspensions jouent le réle de milieux modéles permettant de dé-
crire divers écoulements plus complexes. Les pates granulaires au sens large sont
omniprésentes dans notre quotidien et en particulier dans le monde industriel
et les écoulements géophysiques [6]. Dans l'industrie agroalimentaire, pharma-
ceutique ou cosmétique, elles se présentent sous différentes formes (e.g. créme,
yaourt) et exhibent des comportements rhéologiques complexes (existence d’un
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seuil par exemple) [90]. Les laves volcaniques, avalanches ou laves torrentielles
peuvent étre également décrites grossiérement comme des pates [69]. Leur com-
préhension joue un role sociétal majeur en raison des dégats humains et maté-
riels qu’elles causent. Etablir les lois d’écoulement des suspensions est donc aussi
bien un moyen d’améliorer les conditions d’acheminement et de stockage dans le
monde industriel, que de prévoir les zones exposées aux catastrophes naturelles.

Cochard et Ancey |29] ont ainsi étudié I’écoulement d’un milieu modéle, un
mélange de Carbopol (fluide viscoplastique de type Herschel-Bulkley) sur un
plan incliné dans le but de comprendre et caractériser la forme et la vitesse
d’une avalanche. La figure 1 représente le dépdt d’une coulée de Carbopol et
d’une avalanche sur le terrain.

Par ailleurs, les lois d’écoulement des suspensions sont difficiles a
établir et des problémes de blocage ou de structuration [66, 67, 91] mettent en
défaut un modéle de type fluide visqueux simple.

Sur ce sujet, Coussot et al. [35] ont mené une étude d’écoulement d’une
suspension d’argile sur un plan incliné. Ils ont montré que ce matériau présente
une contrainte seuil : au dela d’un certain angle il coule et accélére sur le plan,
ce qui est représenté sur la figure 2. En parallele, des tests rhéométriques ont
montré que ce phénomeéne est associé a une bifurcation de viscosité : en deca de
la contrainte seuil le mélange est bloqué, tandis qu’au-dessus la viscosité diminue
avec le temps.

FIGURE 2 — Ecoulement d’une suspension d’argile sur un plan incliné. La sus-
pension s’écoule au dela d’un angle critique et présente donc un seuil. D’aprés
Coussot et al. [35].

Nous avons utilisé dans cette thése un mélange constitué de grains parfaite-
ment sphériques formant un mélange isodense, monodisperse et non-Brownien.
Nous évitons ainsi les problémes de sédimentation et de ségrégation inertielles des
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particules. Nous nous sommes alors attachés & déterminer les lois d’écoulement
de ces suspensions modéles.

Une premiére approche consiste & se représenter une suspension comme un
fluide visqueux effectif. La viscosité est associée a la contrainte qu’il faut exercer
pour déplacer le fluide et les particules entre elles. Plus on rajoute de particules au
sein du milieu, plus les interactions entre les particules et la dissipation visqueuse
croissent. La viscosité augmente donc avec la fraction volumique et diverge pour
une fraction maximale notée ¢p,.

Einstein en 1906 [48] a établi le premier modéle théorique de viscosité a partir
d’un calcul de déformation du champ des vitesses créé par une particule. Son
résultat trés général n’est valable que pour des suspensions trés diluées (fractions
volumiques inférieures a 3%). Il a été étendu par Batchelor et Green [12] pour les
fractions jusqu’a 10% en prenant en compte les interactions hydrodynamiques.
Par la suite, plusieurs modéles semi-empiriques ont été développés, intégrant
la limite d’Einstein pour les faibles fractions volumiques. Nous pouvons citer
notamment ceux de Krieger-Dougherty [77] et de Zarraga [121]. Le choix d’un
modele de viscosité de suspension reste cependant toujours ’objet de débats.

Néanmoins ,cette description en terme de fluide effectif présente des limites.
Pour les concentrations élevées, on ne peut négliger les interactions de contact
entre grains entrainant une friction et donc ’aspect granulaire |6] .

L’autre limite naturelle des suspensions, & ’opposé de celle du fluide visqueux
est celle du milieu granulaire. Celui-ci présente des propriétés originales, diffé-
rentes de celles communément associées aux trois états classiques de la matiére
[70]. Des expériences en tambour tournant illustrent la difficulté de classifier la
nature de leur comportement solide, liquide ou gazeux [30]. De plus, le caractére
dissipatif de ce milieu, intimement lié & la notion de friction implique que 1’on ne
peut séparer une échelle macroscopique d’une échelle microscopique.

Des avancées significatives dans la compréhension de ’écoulement des granu-
laires secs ont été obtenues par la communauté scientifique, via 'utilisation du
plan incliné comme rhéometre [57, 97]. Fixant dans toute la couche le rapport
entre contrainte tangentielle et contrainte normale, i.e. le coefficient de friction,
via I'angle 6, ce dispositif a permis d’établir une loi rhéologique locale dépen-
dant d’un nombre sans dimension [57, 72]. Toutefois, au voisinage de 'arrét, la
rhéologie devient non locale [41] et reste mal comprise.

De maniére plus générale, soumis & une contrainte, les milieux granulaires
secs ne s’écoulent pas de maniére homogene : des bandes de cisaillement peuvent
apparaitre au sein du matériau [43, 52, 70]. Cette localisation s’établit sur des
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distances typiques de quelques tailles de grains et est un probléme inhérent a la
structure hétérogéne du milieu.

Dans le cas des suspensions, on ne peut également négliger les effets liés
a I’hétérogénéité quand ces milieux sont soumis a des contraintes. Leighton et
Acrivos |81] ont montré que dans un écoulement sous cisaillement, les grains
migrent des régions de forts taux de cisaillement vers celles de faibles taux de
cisaillement. Le profil de vitesse n’est alors plus homogeéne dans I’écoulement [83].
Dans ce cas, il n’est alors plus possible de décrire la suspension en terme de fluide
visqueux simple.

De maniére analogue aux matériaux granulaires, on assiste ainsi a de la lo-
calisation de I’écoulement et dans certains cas a I’existence d'un seuil [67, 91]. 11
est donc nécessaire d’étudier leur écoulement via des expériences adaptées.

(C) (b) (c) (d) (e)

FIGURE 3 — Evolution du détachement d’une goutte de suspension préparée a la
fraction volumique ¢ = 5%. FElle est formée d’une huile de silicone et de particules
de diamétre d = 212 - 250 mm. D’aprés Furbank et Morris [54].

Nous avons choisi deux systémes simples permettant 1’étude rhéologique des
suspensions sur une large gamme de fractions volumiques : ’écoulement sur plan
incliné et le détachement de gouttes.

Nous avons utilisé le plan incliné car il fixe le coefficient de friction par 'angle
d’inclinaison et est donc adapté a I’étude des suspensions denses. De plus, contrai-
rement & un rhéomeétre classique ou la taille de I’entrefer est fixée, la hauteur de
la couche et donc la contrainte sont ajustées par le matériau lui méme. Ceci
permet d’éviter les effets de blocage lors de 1’écoulement.

Sur le plan inclingé, la suspension est soumise & un cisaillement, correspondant
a la superposition d’un écoulement rotationnel et d'un écoulement élongationnel
purs. Parallélement, nous avons étudié le cas élongationnel via un autre montage
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expérimental : le détachement de gouttes. Cette technique a été utilisée dans le
cas de fluides visqueux [45, 75, 108, 109], mais aussi de fluides complexes, comme
les polymeéres |5, 13, 60, 118, 119]. Dans le cas des pates, les lois de détachement
ont été peu étudiées a ce jour [34].

Furbank et al. |54, 55| ont décrit le cas du détachement de suspensions pour
des grains de taille environ 200 pm et immergés dans des suspensions peu denses
(¢ <40%). La figure 3 illustre cette étude.

Le présent manuscrit s’organise selon le plan suivant :

Dans la premiére partie, nous introduirons les généralités. Nous y présenterons
un apercu des connaissances actuelles et motivations de ’étude des suspensions
denses. Ces derniéres étant constituées d’'un mélange de grains et d'un fluide,
nous nous attacherons & décrire les propriétés d’écoulement des fluides et celles
des grains secs. Nous traiterons finalement le cas des suspensions en soulignant
la richesse et la complexité de ces milieux.

Dans une seconde partie, nous nous intéresserons a 1’écoulement de suspen-
sions soumises & un cisaillement dans des ezpériences sur plan incliné. Nous
caractériserons notre systéme par une étude rhéologique classique et montrerons
les limites de cette approche. Puis, nous établirons un protocole de mesure de
viscosité des suspensions jusqu’a une fraction maximale de 61%. Enfin, nous
montrerons que notre montage permet le passage continu d’un comportement
visqueux & un comportement que nous qualifierons de "pseudo-granulaire". Nous

présenterons alors une régle d’écoulement des suspensions sur plan incliné.

La troisiéme partie sera consacrée a 1’écoulement de suspensions sous élon-
gation dans des expériences de détachement de gouttes. En premier lieu, nous
traiterons du probléme général du détachement de fluides newtoniens et dres-
serons un panorama des régimes connus. En second lieu, nous étudierons le cas
original des suspensions et 'influence des grains sur le détachement de gouttes.






Premiére partie

(Généralités
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L’objectif de cette partie est de présenter un apercu des connaissances ac-
tuelles, ainsi que les motivations de I’étude des suspensions denses. Celles-ci sont
constituées d’'un mélange d’un liquide et de particules solides.

Ces matériaux sont considérés comme un milieu modéle permettant I’étude
d’écoulements plus complexes (e.g. coulées de boue ou de débris). Dans un pre-
mier chapitre, nous dresserons donc un bref panorama des problématiques qui,
dans le contexte industriel ou en milieux naturels nécessitent une étude fonda-
mentale de ces suspensions.

Selon la concentration en grains, le comportement de la suspension aura ten-
dance & évoluer d’un comportement de type fluide visqueux, vers un compor-
tement plus complexe. Pour les concentrations les plus importantes, on peut
observer une transition vers le blocage avec possibilité de contacts entre grains,
ce qui conduit & une viscosité effective divergente. Proche de la concentration
maximale, la suspension s’apparente alors plutét a une matrice granulaire.

Comprendre les suspensions denses nécessite donc de considérer les deux cas
limites : le milieu granulaire et le fluide visqueux. Nous verrons dans cette partie
comment la communauté scientifique décrit cette grande diversité de comporte-
ments.

Nous présenterons ainsi dans le second chapitre les différents outils de rhéo-
logie classique. Puis, nous décrirons dans le chapitre suivant les différents atouts
et limites du plan incliné pour ’étude des granulaires secs. Enfin, dans le dernier
chapitre de cette partie, nous dresserons un apercu de 1’état des connaissances
sur les suspensions. Nous verrons que 1’hétérogénéité de ce milieu induit des
difficultés pour en établir une rhéologie compléte.
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Chapitre 1

Motivations de ’étude

Dans ce chapitre nous présenterons les motivations qui conduisent & 1’étude
des suspensions comme matériau modeéle. Comprendre leurs lois d’écoulement
permet d’améliorer les conditions d’acheminement et de stockage en milieu in-
dustriel, mais aussi de prévoir des zones exposées a des catastrophes naturelles.
Cependant, la rhéologie "classique" des suspensions denses s’avére extrémement
difficile et il n’existe pas de description unifiée de I’écoulement de ces milieux
denses. Le but de cette thése est d’établir des lois de comportement d’une sus-
pension modéle qui pourrait alors rendre compte de la diversité des écoulements
en milieu industriel ou en géophysique. Dans ce chapitre, nous dresserons un bref
panorama des motivations géophysiques ou industrielles liées & ce travail. On
peut se référer aux livres de Cousssot et Ancey [31, 33| pour décrire de maniére
plus exhaustive les problématiques avales relatives a 1’étude des suspensions.

1.1 Contexte industriel

1.1.1 Filiére agroalimentaire

Afin de prédire les lois d’écoulements des produits agroalimentaires dans les
procédés industriels, il est nécessaire d’étudier les lois rhéologiques de ces ali-
ments. Pour la nourriture, on utilise le terme de texture (elle peut étre onctueuse,
croustillante, crémeuse...) pour décrire leur comportement lors de contraintes ty-
piques appliquées dans la bouche. Une maniére de caractériser objectivement ces
différentes textures est de déterminer les parameétres rhéologiques de ces aliments.
Une grande variété de mélanges est utilisée dans le monde industriel :

— des poudres (sel, sucre...) qui ont un comportement de type granulaire sec

— des émulsions (vinaigrette, beurre...)

— des suspensions (soupes, compotes...)

— d’autres matériaux (yaourt, ketchup, moutarde...)

Globalement, la plupart des matériaux mis en jeu dans l'industrie agroali-
mentaire présentent un comportement rhéologique complexe. En témoigne, par

19



20 Chap 1. Motivations de I’étude

exemple, I’existence d’une contrainte seuil leur permettant, & l'image du ketchup,
d’avoir a la fois un comportement solide et un comportement liquide.

1.1.2 Industrie pharmaceutique et cosmétique

Les médicaments sont souvent des poudres avec une large gamme de taille de
particules. Elles peuvent étre soit séches avec un comportement de type granulaire
sec, soit en suspension. Quant aux cosmétiques, ils se présentent souvent sous
la forme de crémes formées d’un matériau pateux. Ils doivent a la fois rester en
place sur la peau, donc avoir une viscosité apparente élevée, mais aussi pouvoir
étre appliqués et donc s’écouler facilement.

1.2 Applications géophysiques

FiGURE 1.1 — Ezemples d’instabilités gravitaires.

1.2.1 Les laves volcaniques

Les laves sont formées en majorité de magma, de bulles et de cristaux. Le
magma liquide se comporte & peu prés comme un fluide newtonien dont la vis-
cosité diminue de maniére exponentielle avec I'inverse de la température et aug-
mente avec la concentration en silice. Celle-ci peut atteindre 100000 fois la vis-
cosité de ’eau. Quand la concentration en cristaux devient supérieure a 45%,
les interactions entre cristaux deviennent possibles et I’on passe alors d’un fluide
visqueux a un fluide de type "sable humide" [31] : les interactions entre grains
prédominent. Il existe deux scénarios pour l’écoulement des laves :

— Lorsque un volcan effusif entre en éruption, il émet des coulées de lave
fluide caractéristiques, pauvres en silicates. La température de la lave au
sortir du cratére est d’environ 1200 °C. Cette lave basaltique coule typi-
quement & 20 kmh™! et se refroidit lentement au contact de lair, du sol
ou de I'eau, augmentant sa viscosité qui tend alors vers I'infini. Les coulées
sont canalisées (la concentration en cristaux dans les couches de surface est
telle que le mélange posséde une viscosité trés supérieure a celle du reste
du magma) et relativement lentes, ce qui diminue la dangerosité de ce type
d’explosion.
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— Quand un volcan explosif entre en éruption, il émet des coulées pyroclas-
tiques, formées de cendres, de lapillis, de monceaux de lave. Ces laves ont
une fraction en silice extrémement importante et s’apparentent aisément
& des pates granulaires. Les températures caractéristiques sont de l'ordre
de 1000 °C et les vitesses de ’ordre de plusieurs dizaines de kilometres
par heure. L’arrét de la lave s’explique par une augmentation de la frac-
tion volumique en cristaux jusqu’a la fraction volumique maximum. La
dangerosité de ces écoulements provient de leur rapidité, taille et distance
parcourue (capable d’ensevelir une ville en quelques heures).

1.2.2 Les avalanches de neige

Les avalanches sont formées d’un mélange d’air et de neige. La neige, consti-
tuée de cristaux de glace de taille et de forme variées, constitue la phase solide de
ce mélange. On peut donc traiter le phénomeéne d’avalanche comme 1’écoulement
d’un milieu granulaire. En premiére approximation, on peut la considérer comme
une poudre plus ou moins grossiére (du flocon & la boule de neige) en écoulement
gravitaire rapide [31, 33]. On distingue deux classes limites d’écoulement d’ava-
lanche :

— L’avalanche en aérosol. Le fluide qui s’écoule peut étre assimilé & une sus-
pension de cristaux de glace dans de ’air. La taille des particules est en
général de 'ordre du millimétre et la concentration volumique en glace
est inférieure & 5%. La trajectoire n’est pas entiérement déterminée par
le milieu extérieur, le mouvement des particules s’apparente plus & celui
de grandes bouffées turbulentes qui ne suit donc pas forcément le relief.
L’échelle de hauteur est la dizaine de métres.

— L’avalanche coulante. Le fluide est composé de neige avec parfois des débris
divers (rochers, blocs de glace...). La dynamique de ’écoulement dune
avalanche coulante rappelle celle des laves torrentielles ou volcaniques. La
concentration volumique en glace est généralement comprise entre 20 et
60%. L’écoulement est de type fluide visqueux suit donc le relief et a pour
échelle de hauteur le métre.

1.2.3 Les laves torrentielles ou coulées de débris

Ce type de phénoméne se produit a la suite de violents orages dans les régions
montagneuses. L’eau qui s’écoule dans le torrent vient éroder le lit, provoquant
des glissements de berge. L’écoulement se charge alors progressivement en ma-
tériaux granulaires de différentes tailles (graviers, cailloux, rochers) [33]. Cela
peut alors donner naissance a des coulées de vitesses de quelques métres par se-
conde. Due & une trés grande variété de taille de grains, la fraction volumique est
trés importante, de l'ordre de 85% (un mélange désordonnée de sphéres homo-
génes de méme taille a une fraction maximum de 64%, c’est la réorganisation des
grains qui permet une fraction volumique si importante). On note deux types
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de comportement. Aux faibles vitesses de cisaillement, le frottement entre les
grains domine, il y a alors friction entre les grains et I’écoulement s’apparente &
celui d’'un granulaire sec. Lorsque ’écoulement est plus rapide, les mouvements
relatifs des grains peuvent étre lubrifiés par le fluide interstitiel (mélange d’eau
et d’argile) : le comportement est alors de type fluide newtonien visqueux. En
général, on doit donc considérer a la fois les interactions de contact entre grains
et les interactions hydrodynamiques au sein de ’écoulement de laves torrentielles
[69].

1.3 Conclusion

Malgré les avancées actuelles dans la compréhension des matériaux décrits
dans ce chapitre, notamment grace a leur caractérisation par des mesures rhéo-
logiques, la prédiction des lois d’écoulement reste extrémement difficile. L’étude
de suspensions modeles, i.e. mélange d’un fluide newtonien et de particules sphé-
riques, constitue une étude amont pour unifier la diversité des situations rencon-
trées.



Chapitre 2

Notions de rhéologie

Dans ce chapitre, nous décrivons les propriétés les plus importantes des fluides
newtoniens et non-newtoniens. Alors que dans les conditions standard, I’eau et
les huiles se comportent comme des fluides newtoniens, certains fluides com-
plexes comme les suspensions ont un comportement différent : ils sont qualifiés
de non-newtoniens. Dans un premier paragraphe, nous présenterons la notion de
viscosité. Puis, nous rappellerons les calculs de contraintes au sein de 1’écoule-
ment d’un fluide. Ensuite, nous appliquerons ces calculs tensoriels aux deux cas
standard étudiés lors de cette thése : I’écoulement sous cisaillement (cas du plan
incliné) et I’écoulement sous élongation (cas du détachement de gouttes).

Ces éléments de rhéologie sont présentés dans de nombreux livres, comme
ceux écrits par Barnes [10], Macosko [84] ou bien Guyon et al. [62].

2.1 Notion de viscosité

2.1.1 Viscosité de cisaillement

La matiére peut se trouver sous différentes formes. Aux deux extrémes on
trouve :

— le solide élastique régit par la loi de Hooke (1678) qui relie la contrainte
o (force appliquée par unité de surface) a la déformation : o = G, avec
G le module élastique et v la déformation appliquée sur le solide. Celle-ci
correspond au rapport entre la longueur [ parcourue par un élément de
solide du plan supérieur et ’épaisseur e entre les plaques.

— le fluide visqueux, dont le comportement suit la loi de Newton (1687). Elle
s’écrit :

o=n%, (2.1)

ou 4 = v/e est le gradient de vitesse (ou taux de cisaillement) et 7 la
viscosité dynamique de cisaillement (c.f. figure 2.1). Un fluide visqueux qui
suit celle loi est dit newtonien. On peut étendre cette définition au cas
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non-newtonien par la relation :

la viscosité dépendant alors du cisaillement. La viscosité se mesure en Pa.s
(appelé aussi poiseuille en systéme SI) ou en poise P dans le systéeme CGS
(1 Pa.s =10P). A température ordinaire, ’eau a une viscosité de 1 mPa.s.
En revanche, les huiles de silicone peuvent avoir des viscosités de plusieurs
millions de Pa.s, ce qui montre que cette quantité peut varier énormé-
ment. Le fluide newtonien a la particularité de répondre instantanément
au cisaillement et n’a pas de mémoire, contrairement au solide élastique.

V, o,
74 S Plaque mobile
A
. e
> h
X Plaque fixe

FIGURE 2.1 — Fluide sous cisaillement continu : V est la vitesse de la partie
supérieure par rapport a la partie inférieure et e l’'épaisseur de la couche fluide.

2.1.2 Comportements non newtoniens

Contrainte

Taux de cisaillement
FIGURE 2.2 — Fluide (1) newtonien, (2) de Bingham, (3) rhéofluidifiant, (4)

rhéoépaississant.

Grace au développement des rhéomeétres au X IX®™° siécle, on constate que
les fluides ne sont pas toujours newtoniens. Leur viscosité peut dépendre du taux
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de cisaillement appliqué. Souvent ces propriétés proviennent de la présence dans
le fluide d’objets de grande taille par rapport a I’échelle atomique (mais petits
par rapport a la dimension globale de I’écoulement). Cela peut étre des chaines
de polymeére en solution ou des particules dans des suspensions :

— Une premiére approche consiste a considérer un matériau comme rhéo-
fluidifiant quand la viscosité définie selon la relation (2.2) est une fonc-
tion décroissante de 4 et un matériau comme rhéoépaississant dans le cas
contraire. Une autre approche relie ces observations & une non linéarité de
la contrainte de cisaillement en fonction du taux de cisaillement. Dans le
cas d’un cisaillement simple (voir figure 2.1) cette relation s’écrit :

V% \1-qa
Oxy = D(a_y)l . (23)

Quand « > 0, la viscosité apparente diminue avec le taux de cisaillement
et on appelle ce fluide rhéofluidifiant et pour a < 0 on appelle ce fluide
rhéoépaississant (c.f. figure 2.2).

— Pour certains fluides, dits "& seuil", on n’a pas d’écoulement tant que la
contrainte appliquée ne dépasse pas une valeur critique o.

— Enfin, il existe des fluides non-newtoniens dépendant du temps. On parle
alors de thixotropie quand la viscosité diminue avec le temps alors que le
cisaillement appliqué est constant ou de viscoélasticité quand le comporte-
ment est intermédiaire entre un solide élastique et un liquide.

2.2 Contraintes dans les écoulements

Dans un fluide au repos, les contraintes sont systématiquement perpendicu-
laires aux surfaces de la fraction de fluide considérée et s’identifient a la pression.
Dans le cas d’un fluide en mouvement, les couches de fluide glissent les unes
par rapport aux autres avec du frottement, il apparait alors des contraintes tan-
gentes a la surface de fluide considérée. La généralisation de I’équation (2.2), qui
lie la relation entre contrainte et vitesse de déformation a des écoulements et
des fluides arbitraires se fait & I’aide du tenseur des contraintes [o] et des taux
de déformation [D]. Il peut inclure des forces de pression, des contraintes de ci-
saillement, mais aussi des contraintes a l'origine des compressions ou élongations
du fluide considéré.

Afin de préciser les forces qui s’exercent sur un élément de surface dS de
fluide paralléle & I'horizontale (c.f. figure 2.3), on définit un vecteur unitaire
n = ey normal & la surface et I’on note o,y et 0., les contraintes tangentielles et
Oyy, la contrainte normale.

2.2.1 Déformation dans les écoulements

On s’intéressera dans cette partie & la déformation d’une particule de fluide.
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n

A
Surface dS df
Surface dS

X

(a) (b)

FIGURE 2.3 — (a) Composantes 04y, 0yy, 02y de la contrainte exercée sur une sur-
face dont la normale est orientée suivant (Oy) (b) Détermination de la contrainte
sur une surface d’aire dS de normale n d’orientation quelconque.

Tenseur des taux de déformation D

On considére a I'instant t, une particule de fluide située en r a la vitesse v(r,t).
L’accroissement de vitesse s’écrit, au premier ordre par rapport aux composantes
dzj (j=1a 3) du déplacement :

7=1

=3 ( 9o,

Les quantités D;; = sont les éléments d’un tenseur de rang deux, le ten-

ov;
Ox;
seur des taux de déformation du fluide. Il peut étre décomposé en une partie
symétrique et une partie antisymétrique, sous la forme [62, 79| :

ov; 1 0dv; Ov; 1(0v; Ovj
D= —==—"2+2 = _== 2.
J a$]’ 2(8l'j +8xi)+2(6xj 6931) ’ ( 5)
ol en posant :
1 a’Ui (%j
€ij = 5 (8_1'] + 8xl) s (26)
1 81/2‘ avj
== - : 2,
i 2 (633] 61‘1) ( 7)

Dij =€ t Wi - (2.8)
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Partie symétrique du tenseur des taux de déformation

Le tenseur de composantes e;; est symétrique. Il comporte a la fois des termes
diagonaux (i = j) et des termes non-diagonaux (i # j) [62, 79].

Les termes diagonaux du tenseur e;; et donc du tenseur D;; représentent la
vitesse d’élongation, ou taux d’élongation. La trace de [D], qui est la somme des

. ), s’'identifie & la divergence du champ de vitesses et
représente le taux d’expaznsion de I’élément de fluide considéré. Pour un fluide
incompressible, le champ de vitesses est de divergence nulle, et nous retrouvons
alors le fait que le volume d’un élément matériel de fluide reste constant.

Les termes croisés du tenseur e;; représentent les vitesses de déformation
angulaire locale. On décompose alors le tenseur des taux de déformation en une
somme d’un terme diagonal et d’un terme de trace nulle (somme des termes

diagonaux de la matrice) :

: v
éléments diagonaux (
Ox

1 1
€ij = gfsz‘jell + [eij - §5ij€u] =tij +dij , (2.9)

écrit dans la notation d’Einstein, ou le tenseur diagonal ?;; est associé a la di-
latation volumique des éléments de fluide. Le tenseur d;;, appelé déviateur, est
associé aux déformations sans changement de volume des éléments de fluide.

2.2.2 Tenseur de rotation

On peut remplacer le tenseur antisymétrique de terme général w;; qui traduit
la rotation en bloc des éléments de fluide, par le pseudo-vecteur w tel que [62, 79] :

1
Wk = =5 €ijkWij (2.10)

ol €5, = +1 dans une permutation directe des indices 1,7, k, €;;x = —1 dans une
permutation indirecte des indices, et €;;; = 0 si au moins deux indices sont égaux.
Ce vecteur w appelé vecteur vorticité de I’écoulement peut s’écrire sous la forme :

w=rotv. (2.11)

Le vecteur © = (1/2)rotv est appelé vecteur tourbillon et représente la vitesse
angulaire de rotation locale d’un élément de fluide.

0v; , :
Pour conclure D;; = (3—1) peut toujours étre décomposé en trois termes de
Ty

la forme :

Dij = eij + wij = tij + dij + wij (2.12)

ou t;; est un tenseur diagonal qui représente la variation de volume des éléments
de fluide, d;; est un tenseur de trace nulle et symétrique associé aux déformations
des éléments de fluide sans variation de volume et w;; est un tenseur antisymé-
trique qui traduit la rotation en bloc des éléments de fluide.
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2.2.3 Tenseur des contraintes

On considére un élément de fluide de surface dS et de normale n. La force df
appliquée sur la surface dS se déduit des composantes de la contrainte suivant
les 3 axes, pour 3 orientations de surface unité perpendiculaires a ces axes (c.f.
figure 2.3). Le tenseur des contraintes [o] est défini selon :

1 df, Ozn Ozx Oxy Ozz Ny
75 dfy |=| oyn|=| Oy Oy 0y n, (2.13)
df, Ozn Ozx Ozy Ozz n,

On peut alors décomposer le tenseur des contraintes [o] en une partie lice a la
pression isotrope p exercée sur le fluide au repos et une partie liée & la déformation
du fluide o’ qui apparait quand le liquide est en mouvement, il est appelé tenseur
des contraintes de viscosité :

0ij = 0l; = Pdij (2.14)

ou d;; désigne le tenseur de Kronecker et le terme négatif devant p traduit le fait
que le fluide au repos est généralement en compression.

Pour résoudre les problémes d’écoulement dans un fluide, il faut connaitre
la relation entre le tenseur des contraintes et les déformations dans le fluide. Ce
tenseur [o’] ne dépend ni de la vitesse (translation globale), ni de la rotation
locale (cela ne donne pas lieu a des interactions entre éléments voisins et n’est
donc pas lié aux contraintes au sein du fluide). Il ne dépend alors du tenseur des
déformations D;j qu’a travers le terme e;; (c.f. formules (2.9) et (2.12)).

Dans le cas d’un fluide newtonien incompressible, on peut relier le tenseur
des contraintes au tenseur des déformations suivant la relation constitutive [79] :

i = 2neq; . (2.15)

Dans le cas d’un fluide compressible, il faut introduire une viscosité de volume
(qui intervient en pratique dans la propagation du son).

A partir de I’équation du mouvement pour un fluide quelconque et de ’équa-
tion constitutive, pour un fluide newtonien incompressible soumis & des forces
extérieures f, on obtient ’équation de Navier-Stokes :

ov
p5+p(v.v)v=—v p+nAv+pf. (2.16)
Expérimentalement, il est extrémement difficile de différencier les compo-
santes normales exercées sur le fluide, i.e. les termes diagonaux du tenseur des
contraintes o;; des termes de pression isotropes exercés sur le fluide. C’est pour-
quoi on introduit les termes de différence de contrainte normale :

Ni=0gp—0yy e No=0y -0, . (2.17)
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(b)

FIGURE 2.4 — (a) Effet Weissenberg (b) Gonflement a l'extrusion pour une solu-
tion aqueuse de 2% de polyacrylamide. D’aprés Boger et Walters [18].

Pour un écoulement selon la direction (Ox), N1 est appelée premiére différence
de contraintes normales et No, en général beaucoup plus faible que N (moins
de 10%), est appelée deuxiéme différence de contraintes normales. Certains rhéo-
metres actuels permettent de mesurer Ny dans la géométrie classique cone-plan.
Pour un fluide newtonien, les contraintes normales sont nulles. On observe diffé-
rents effets macroscopiques spectaculaires dues & I'existence de contraintes nor-
males dans certains fluides. Citons en quelques uns :

— L’effet Weissenberg (Fig. 2.4(a)). Il s’agit d’un fluide viscoélastique dans
lequel on met en rotation une tige cylindrique. Alors que ’on s’attend au
creusement de la surface libre par effet d’inertie, le fluide remonte le long
de celle-ci. Ce phénoméne est dii & une contrainte quand on s’approche
de l'axe de rotation. Il est a noter que c’est le phénoméne qui se produit
lorsque l'on bat des oeufs en neige.

— Le gonflement d’un jet de fluide viscoélastique a la sortie d'un tube (Fig.
2.4(b)).

2.3 Application & quelques cas simples

2.3.1 Le cisaillement plan d’un fluide newtonien

Un cas simple d’écoulement sous cisaillement correspond a un fluide confiné
entre deux plaques et mis en mouvement par la plaque supérieure (c.f. figure
2.1). Les particules fluides sont soumises & un écoulement élongationnel et & un
écoulement rotationnel. Dans le cas du cisaillement simple d’un fluide newtonien
incompressible, le champ des vitesses est décrit par :

Ve =YY, vy=v,=0 (2.18)
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Le tenseur des déformations e;; s’écrit donc pour un cisaillement plan :

R
e]=5[ 7 0 0 (2.19)
0 0 0
Or, d’apres la relation constitutive (2.15)
> ny 0
[e]=[o']-pl8]=| ny -p © (2.20)
0 0 -p

On retrouve bien le fait que pour un liquide newtonien incompressible, les
contraintes normales & I’écoulement 0., 0.y, 042, 0y, sont nulles, ainsi que les
différences de contraintes normales.

2.3.2 Viscosité élongationnelle d’un fluide newtonien

¢longation
— | [

o
X

FIGURE 2.5 — Elongation simple d’un fluide incompressible dans la direction .

On retrouve ces effets dans les géométries ot la composante élongationnelle
est privilégiée comme par exemple I’écoulement a travers un petit orifice ou entre
deux cylindres d’axe paralléle tournant en sens inverse. C’est un écoulement
dans lequel les éléments de fluide sont étirés sans rotation ni cisaillement. Si ’on
considére un matériau qui subit une élongation €(¢) suivant la direction (Ox)
(Fig. 2.5), le taux d’élongation & un instant ¢ dans cette direction s’écrit alors :

1 dx

€= T 20 (2.21)

d’otl en posant la vitesse v, = flj—f, on obtient v, = éxr et donc un rétrécisse-
ment exponentiel du filament correspond & un taux d’élongation constant. Un
écoulement élongationnel pur (taux d’élongation constant) est irrotationnel. Il
est adapté a I’étude de fluides complexes : il permet par exemple d’aligner des
molécules rigides ou bien de débobiner complétement une pelote de polymeére.

Dans le cas d’une élongation uniaxiale pour un fluide incompressible, on dé-
duit le champ des vitesses par raison de symétrie :

1 1

Up = €T, Uy = —§éy, vy = —§éZ (2.22)
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Pour un fluide newtonien on déduit le tenseur des contraintes [o’] du tenseur
des taux de déformation [e] :

oi.=2n(eij) = Ov; +% =2 8 —gé 8 (2.23)
1y = n )~ n 8xj axz =41 8 1 .
2

On définit alors la viscosité élongationnelle par :

U:,zm - O-i/y/2 - 022/2

€

el = : (2.24)

ce qui donne dans le cas d’un fluide newtonien 7, = 31 d’aprés l'expression
du tenseur des contraintes. Dans le cas d’un fluide non-newtonien, la viscosité
élongationnelle dépend du taux de cisaillement imposé.

2.4 Mesure des -caractéristiques rhéologiques des
fluides

Comprendre les caractéristiques d’écoulement nécessite de comprendre leur
réponse & une contrainte imposée. Pour mesurer les caractéristiques rhéologiques
d’un fluide, il suffit de mesurer la relation entre la contrainte et le taux de dé-
formation du fluide en fonction du temps. Le rhéométre est 'appareil concu
spécialement pour ces mesures. I est & noter que pour un fluide newtonien, il
ne suffit que d’un point de mesure, alors que pour un fluide non newtonien, il
est nécessaire de prendre plusieurs points de mesure (c.f. partie 2.1.2). Certains
rhéométres sont peu sophistiqués et trés pratiques sur le terrain ou en milieu
industriel. Par exemple, en mesurant le temps de vidange d’un fluide newtonien
a travers un conduit, on peut remonter & ses propriétés rhéologiques.

Les rhéométres que nous présenterons ici sont des rhéométres de laboratoire.
Pour mesurer la viscosité de cisaillement, (voir équation (2.2)), ces appareils
utilisent des géométries ol soit la contrainte, soit le taux de cisaillement est
fixé. En pratique, il fixent le couple (supposé proportionnel a la contrainte) ou
bien la vitesse de rotation (supposée proportionnelle au taux de cisaillement). Le
rhéomeétre utilisé dans nos expériences est un rhéomeétre a contrainte imposée. A
I’aide d’une boucle de rétroaction, en ajustant correctement la contrainte, il est
possible de faire des rampes de cisaillement.

Il est & noter que si le matériau est inhomogeéne, le profil de vitesse n’est plus
celui de I’écoulement sous cisaillement simple car la viscosité varie de point en
point. On mesure alors une viscosité effective (ou apparente) que 'on ne peut
exploiter que si I'on dispose de modéles théoriques du milieu.

Nous allons présenter les deux types de rhéométre qui seront évoqués dans
cette thése : plan-plan et couette.
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2.4.1 Rhéométre plan-plan

r

FIGURE 2.6 — Géométrie plan-plan.

Dans un rhéométre plan-plan, le fluide est entre deux disques circulaires de
rayon R coaxiaux séparés par un entrefer e comme présenté sur la figure 2.6. Leur
surface peut étre lisse ou rugueuse (permet d’éviter le glissement aux parois).
Le disque inférieur est fixe, I’écoulement dans cette géométrie est généré par la
rotation du cylindre supérieur.

Calculer les propriétés d’écoulement d’un fluide avec ce type de géométrie
est compliqué car contraintes et taux de cisaillement dépendent de la distance
a l'axe de rotation [84|. La géomeétrie cone-plan s’affranchit de ce probléme car
le cisaillement est homogéne dans lentrefer. Utiliser une géomeétrie cone-plan
est donc préférable pour un mélange homogéne. En revanche, 1'utilisation de
la géométrie plan-plan se justifie pleinement pour les suspensions granulaires.
En effet, il est possible d’adapter la taille de I’entrefer en fonction du type de
fluide utilisé et donc en fonction de la taille des particules et on ne rencontre
pas de problémes liés & la pointe. D’autre part, il a été observé que 1’éjection
de l’échantillon de la périphérie des disques se produit pour des gradients de
cisaillement plus élevés qu’en cone-plan [6].

On se place en coordonnées cylindriques par raison de symétrie. Quand
I’écoulement est suffisamment lent pour n’avoir qu'un écoulement azimuthal, i.e.
lorsque les effets inertiels sont négligeables, le taux de cisaillement et la contrainte
de cisaillement dans l'entrefer s’écrivent en r = R pour un fluide newtonien :

RQ 2M
— (2.25)

Y(R)=— et o(R)= ,

e TR
ou M est le moment du couple mesuré par un transducteur sur I’axe et €2 la vitesse
de rotation de ’axe. Cette contrainte est une contrainte apparente pour calculer
une viscosité apparente. La variation du taux de cisaillement dans 1’échantillon
peut induire la migration de particules dans I’échantillon (c.f. paragraphe 4.3.1).
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De plus, le rhéomeétre plan-plan permet de mesurer des contraintes normales,
ce qui ne sera pas fait dans le cadre de cette thése.

2.4.2 Géométrie de Couette

Dans le rhéomeétre de Couette, le fluide est placé dans l'entrefer de deux
cylindres coaxiaux de rayons R et Ro avec Ry = R1 + AR et de hauteur h. Le
cylindre intérieur tourne a la vitesse de rotation 2 (voir figure 2.7). Il est & noter
que c’est souvent le cylindre intérieur qui tourne, bien que cela puisse induire la
formation d’une instabilité de Taylor-Couette au deld d’une vitesse de rotation
critique. On peut soit imposer cette vitesse angulaire et mesurer le moment M
du couple appliqué pour la maintenir, soit appliquer un couple donné et mesurer
la vitesse angulaire prise par le cylindre mobile.

Les rayons des cylindres varient de un & quelques centimétres et les entrefers
de un dixiéme a quelques millimétres (mais des dispositifs de plus grande taille
sont nécessaires pour analyser des suspensions de grosses particules). Dans le
cas oul les rayons intérieur R; et extérieur Ry sont proches (en pratique cela
correspond & (Rg — R1)/Ry < 0.15), on a alors AR << Ry et le rayon moyen R
s’écrit R ~ w. Le systéme équivaut alors & un cisaillement entre deux plaques.
Pour des cylindres de hauteur h, le taux de cisaillement 7 et la contrainte o sont
homogenes dans tout le volume de 'entrefer et vérifient pour un fluide newtonien :

. RQ M

"CAr 7T ammmn
ou () est la vitesse de rotation du cylindre intérieur, M le moment du couple
appliqué au cylindre. Les expressions ci-dessus sont utilisées pour calibrer le
rhéomeétre. La viscosité mesurée n’est alors valable que dans le cas d’un faible
entrefer.

Dans le cas de I'étude des suspensions granulaires, si ’on veut travailler a
fortes fractions de grains, il faut rendre les surfaces rugueuses, avec une rugosité
de 'ordre de celle de la taille des grains [33]. On peut remplacer le cylindre inté-
rieur par un croisillon, en créant un cylindre intérieur effectif de rugosité adéquate
(Fig. 2.7 (b)). Néanmoins, celui-ci induit des perturbations de 1’écoulement : il
n’est plus parfaitement axisymeétrique.

La géométrie double gap est constituée d’un cylindre creux tournant et de
deux entrefers. Le schéma est représenté sur la figure 2.9. Son atout est de pouvoir
doubler la surface de contact entre les cylindres et le fluide pour mesurer plus
facilement des faibles viscosités.

(2.26)

2.4.3 Mesure rhéologique locale

Les rhéométres classiques mesurent le couple ou la force exercée sur une pa-
roi et la vitesse relative des deux parois. Les données sont alors interprétées
d’apres ’équation constitutive du matériau (dans le cas d'un liquide visqueux
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(b)

FIGURE 2.7 — (a) Géométrie de couette cylindrique (b) Croisillon servant de
cylindre intérieur dans la géométrie de Couette cylindrique : il permet de décrire
un cylindre effectif de méme rugosité que la suspension granulaire. D’aprés A.

Fall [49].

non-linéaire équation (2.2)) et on ne mesure qu’une viscosité apparente. Lors de
I’écoulement des suspensions granulaires, le matériau exhibe un fort comporte-
ment non linéaire (c.f. paragraphe 4.3.1), il est donc de grand intérét de mesurer
directement le profil de vitesse. Si la répartition de contraintes est connue dans le
matériau, on peut relier la contrainte locale & une mesure locale de vitesse pour
obtenir I’équation constitutive du matériau a une échelle locale. De la courbe
d’écoulement, on peut définir une viscosité locale.

1l existe différentes méthodes non intrusives pour mesurer le profil de vitesse
d’un écoulement : PIV (Particle imaging velocimetry), anémomeétrie par effet
Doppler, rayons X...Contrairement & toutes ces techniques, 'TRM (Imagerie par
Résonance Magnétique) est basée sur une excitation directe et locale des éléments
dans ’échantillon.

Le principe de 'IRM est de mesurer le temps de relaxation des moments
magnétiques des protons excités par un champ magnétique By, a la fréquence
de résonance w = yByp, ou 7y désigne le rapport gyromagnétique, c’est-a-dire le
rapport entre le moment magnétique et le moment cinétique d’une particule (yBy
est appelée fréquence de Larmor et correspond a la fréquence de précession des
moments magnétiques). Dans le cas des suspensions, on peut négliger le signal
émis par les particules solides car le temps de relaxation est trop court pour étre
mesuré (remarquons que le signal de certaines particules comme les graines de
moutarde peut étre détecté).
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FIGURE 2.8 — Géométrie double-gap, coupe de profil. D’aprés Huang [65]

Afin de sonder spatialement un volume de matériau situé en r, on applique
un gradient spatial de champ, i.e. By et un champ avec une dépendance radiale
G.r: B(r) =By +G.r. C’est uniquement la composante de vitesse suivant G du
matériau qui est mesurée, et donc ici seuls les déplacements radiaux sont pris en
compte. Obtenir le champ de vitesse dans les 3 directions nécessite I’application
de 3 gradients dans 3 directions différentes.

En pratique, on envoie une succession d’impulsions séparées par un temps
At (Pordre de grandeur est de quelques ps) sur le matériau. Pour un élément
de fluide qui se déplace d’une position ry vers une position ro pendant At, le
signal va donc étre déphasé de YG.(ra —r1) At. On peut donc ainsi avoir acces
au déplacement et donc a la vitesse locale a lintérieur du matériau (selon le
vecteur G uniquement). Il est & noter que la vitesse mesurée n’a de sens que si
le champ des vitesses est continu & 1’échelle de la fenétre d’observation par cette
technique.

En mesurant amplitude A du signal recu, on a aussi accés a la fraction
volumique locale ¢joca1(r). En effet, le signal est proportionnel au volume de fluide
sondé. En notant Agyqge 'amplitude mesurée pour un fluide pur, on en déduit

Pexpression de ¢ipcal(r) = %. L’incertitude sur les profils de densité est

de 0.5%.
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FIGURE 2.9 — Photo (a) et schéma (b) de I'IRM permettant des mesures rhéolo-
giques locales. D’aprés S. Rodts.

2.5 Conclusion

Nous avons décrit dans ce chapitre les différentes méthodes expérimentales
classiques permettant de caractériser la viscosité d’un fluide. Toutefois, elles sont
toutes basées sur ’équation constitutive (2.2). Dans le cas des suspensions, une
description en terme de viscosité s’avére erronée et ne permet pas nécessairement
de rendre compte de la richesse des phénomeénes observés (seuil, non linéarité de
la contrainte de cisaillement en fonction du taux de cisaillement...). Il n’est donc
pas toujours possible d’appliquer un modeéle rhéologique de type fluide visqueux.
Pour établir les propriétés constitutives des fluides complexes, il est nécessaire
d’utiliser d’autres méthodes. Nous allons voir dans le chapitre suivant que les
physiciens ont établi une rhéologie locale dans le cas des granulaires secs a l’aide
d’un rhéometre adapté a leur étude : le plan incliné.



Chapitre 3

Introduction aux milieux
granulaires

Dans le cadre de I’étude de grains secs de taille d > 250 pm, on peut négliger
les forces capillaires, de Van der Waals et les interactions visqueuses dues a lair.
Les interactions dominantes dans le milieu sont alors des interactions de contact
(frictionnelles ou collisionnelles). On peut séparer le comportement des grains
secs en trois différents comportements :

— Un régime "solide" ou linertie est négligeable (appelé aussi régime quasi-

statique).

— Un régime "liquide". Dans ce régime, l'inertie ne peut étre négligée. Tou-
tefois, comme dans le régime "solide", il existe un réseau de contact entre
les grains [98].

— Un régime "gazeux" on les grains sont fortement agités et dilués (appelé
aussi régime collisionnel) et interagissent selon des collisions. Une théorie
cinétique a alors été développée par analogie a la théorie cinétique des gaz
[21, 59]

Des expériences en tambour tournant [102] illustrent la difficulté de séparer ces
trois comportements. Pendant la phase d’avalanche, les grains en surface sont
a l'état gazeux, tandis qu’une couche s’écoule comme un liquide. Le fond du
tambour est & I’état solide. A ce jour, la transition entre ces différents régimes
reste encore incomprise. De plus, il n’existe pas d’équation constitutive en trois
dimensions décrivant le comportement d’un matériau granulaire en écoulement
dans le régime "liquide" [57]|. Malgré les différentes configurations utilisées pour
étudier le régime d’écoulement dense (écoulement confiné, a surface libre...), nu-
mériquement ou expérimentalement, une rhéologie unique n’a pu étre obtenue.
Cependant, la communauté scientifique a obtenu des avancées significatives dans
la compréhension des granulaires secs par des études sur plan incliné. Nous les
décrirons plus particuliérement dans ce chapitre.

37
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3.1 Ecoulement de granulaires secs sur plan incliné

3.1.1 Phénoménologie

2| )

FIGURE 3.1 — Schéma d’un plan incliné pour l’étude de ’écoulement des granu-
laires secs.

X

Le montage expérimental (Fig. 3.1) consiste en un plan rugueux (pour empé-
cher un écoulement en bloc) tel qu’il est possible de changer I'angle d’inclinaison
6. Les grains sont placés dans un réservoir d’ouverture variable qui controle leur
débit. Les parameétres de controle sont I’'inclinaison du plan et 1’épaisseur de la
couche. Choisir une inclinaison dans les expériences sur plan incliné (écoulement
stationnaire et uniforme) revient & imposer un coefficient de friction effectif dans

toute la couche :
Ueff = tand . (3.1)

Seuil d’écoulement

24 28 32 36 40 44 485 (ldeg]

FIGURE 3.2 — Diagramme de stabilité d’un matériau granulaire. La ligne continue
correspond a hstop(0) et la ligne pointillée & hstart(0). D’aprés Daerr [37].
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Coulomb a décrit le phénoméne d’avalanche d’un tas de sable. Au dela d’un
angle d’avalanche 6,, les grains se mettent en mouvement et pour un angle 1ége-
rement plus faible, appelé angle de repos 6, ’avalanche s’arréte. On peut alors
définir les coefficients de friction macroscopique interne statique s et dynamique

Hd -

is =tanf, et puq=tand, . (3.2)

Il est & noter qu’un coefficient de friction constant est incompatible avec les
équations régissant la dynamique de 1’écoulement. Ceci montre les limites de
cette approche.

Sur le plan incliné, I’écoulement commence pour un angle Oyt (h) et s’arréte
pour un angle d’inclinaison fgtop(h). Ces deux angles dépendent de la hauteur
de la couche. Plus celle-ci est mince et plus il faut incliner le plan pour faire
s’écouler les grains. Une couche fine résiste donc plus aux contraintes qu’une
couche épaisse. On peut alors déterminer un diagramme de phase de ’écoulement,
valable pour un type de matériau et de fond rugueux, i.e. les courbes hgtart(6)
et hstop(0) (exemple sur la figure 3.2) [38, 99, 115]. L’écoulement de type "tas
de sable" correspond au cas limite des grandes hauteurs. Dans la suite, nous ne
considérerons que le cas des écoulements pour lesquels h > hgop (), ¢’est-a-dire
stationnaires uniformes.

Friction effective
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FIGURE 3.3 — (a) Vitesse moyenne de l’écoulement adimensionnée en fonction de

h/d. (b) Nombre de Froude & en fonction de #p(@) D’apres Pouliquen [97].

Choisir une inclinaison dans les expériences sur plan incliné revient a impo-
ser un coefficient de friction effectif peg = tanf. L’écoulement ajuste lui méme
sa vitesse pour que la friction soit égale & tan6 (la force de friction équilibre la
gravité). On peut alors déduire des lois d’écoulement un coefficient de friction
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effectif. La figure 3.3(b) représente pour des billes de verre la vitesse adimension-

B . h ) .
née —— en fonction de Froron (@) Toutes les données expérimentales se mettent sur

une méme droite, indiquant que la dépendance en 6 est contenue dans hgiop(6).
Notons que cette courbe maitresse n’est pas universelle, elle dépend du matériau
et du fond. On obtient alors une loi d’échelle pour ’écoulement de la forme :

+b h
—=q J
\/gh hstop(ﬁ) ’
ou a et b sont des paramétres d’ajustement. Notons que a = 0 dans le cas des
billes de verre.

Puisque hgop ne dépend que de 6, il suffit d’inverser la relation (3.3) pour
obtenir une loi de friction empirique effective :

(3.3)

tanf = peg (0, h) = e (1) (3.4)
L n'est alors fonction que d’un unique parameétre sans dimension I, = %\ / Z—z—%d

[53].

3.1.2 Rhéologie des écoulements granulaires

Si les mesures expérimentales décrites précédemment fournissent une loi de
friction effective empirique, elles ne fournissent pas les lois d’écoulement d’un
matériau granulaire sur plan incliné.

Dynamique de ’écoulement

Un écoulement granulaire dense et stationnaire (la vitesse a atteint une vitesse
limite) d’épaisseur h se forme alors en sortie de la trappe. Dans cette géométrie,
le rapport entre contrainte tangentielle et contrainte normale est fixé par tan 6.
Les contraintes dans la couche s’écrivent :

ozy(y) = pgsinb(h-y) et oyy(y) =pgcosf(h-y) . (3.5)

On traite donc les contraintes exercées sur la masse granulaire par une loi
de friction de type Coulomb. Savage et Hutter [111] ont proposé d’approcher de
maniére hydrodynamique ce type d’écoulement. Inspirées des équations de Saint
Venant pour les couches minces, elles supposent le fluide incompressible. Cette
approximation est compatible avec le régime dense ou la fraction de grains ¢
varie peu et les grains restent en contact.

En inversant la relation (h, ), on détermine 6(v, h) et donc un coefficient de
friction dépendant de la vitesse moyenne locale et de I’épaisseur (v, h) [97, 98].
On connait alors la dynamique de ’écoulement sans en connaitre la structure
interne. Tout le comportement du matériau est alors décrit par u(v,h). Ces
équations permettent de décrire de nombreuses configurations expérimentales
mais ne fournissent pas une loi rhéologique granulaire.
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Rhéologie locale
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FIGURE 3.4 — Friction effective pog en fonction du nombre nombre adimensionné
I pour des résultats numériques d’un cisaillement plan en 2D (o) et pour des
résultats erpérimentaux de billes de verre sur fond rugueuz (o). D’aprés GDR
Mudi [57].

Pour comprendre pourquoi peg (équation (3.4)), déterminé de maniére em-
pirique, ne dépend que d’un seul parameétre, il faut s’intéresser & la physique a
I’échelle du grain. On définit trois temps. Un temps macroscopique ou temps
typique de déformation :

T:=—, (3.6)

ou + est le taux de cisaillement du matériau.

Un temps de confinement. Une particule de diamétre d dans un trou entre
deux grains est soumise & une pression de confinement P. Elle met donc un temps
Tp pour tomber dans le creux entre deux billes consécutives :

Tp - d\/g, (3.7)

ol p est la masse volumique des grains.

On néglige le temps de déformation élastique, car la vitesse de propagation
des ondes élastiques est beaucoup plus grande que celle de déformation. La dy-
namique du systeéme n’est donc gérée que par le parameétre sans dimension I qui
correspond au rapport des deux temps caractéristiques du systéme :

Ty

Par analyse dimensionnelle, les parameétres sans dimension du probléme sont h/d,
I et 7/P (la contrainte tangentielle doit étre proportionnelle & P car c’est la seule
contrainte qui intervient dans le systéme). Dans le cadre des grandes hauteurs de
couche, 7/ P ne dépend alors que de I. Celle loi rhéologique est une généralisation

I (3-8)
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de la loi empirique (3.4) obtenue expérimentalement. Les données expérimentales
et numériques se regroupent alors sur des courbes similaires (Fig. 3.4).

3.2 Etudes complémentaires

Les écoulements expérimentaux de grains sur plan incliné ont été réalisés
avec différents matériaux modeles (billes, sables...) ou fluides complexes (neige,
fluides viscoplastiques...) et différents fonds rugueux (grains collés, feutrine...)
[16, 29, 38, 85, 97, 107]. Une rhéologie locale permet de décrire a la fois des
écoulements de type granulaire sec, ainsi que des écoulements de type granulaire
immergé [22].

3.2.1 Généralisation au cas des matériaux granulaires immergés
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FIGURE 3.5 — Graphique regroupant les données pour deux tailles de billes et deux
fluides interstitiels (air et eau). Les nombres I sans dimension sont adaptés au
fluide. L’insert correspond a la méme courbe en échelle linéaire. D’aprés Cassar

et al. [22].

Dans le cas des écoulements denses immergés, on généralise le nombre sans
dimension I défini pour les granulaires secs par 1’équation (3.8). Le temps ma-
croscopique ou temps de déformation reste inchangé par la présence du fluide
de viscosité n¢. En revanche, le temps de réarrangement microscopique pour un
grain immergé est celui d’une chute visqueuse, noté T5. Si l'on effectue le bilan
des forces exercées sur une bille, il faut ajouter & la force due a la pression de
confinement P, une force correspondant aux effets du fluide et des autres grains :
la bille est freinée par une force de trainée. De plus, un contre courant est induit
par la chute de la bille. Le liquide déplacé évolue a travers un milieu poreux de
perméabilité k = ad? :

U
T, = . 3.9
P (3.9)
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Le nombre sans dimension Iyisq, adapté au cas des granulaires immergés est défini
par :
T .
Ivisq =1 = _’Ynf (310)

T'Y aP

En comparant les résultats pour deux tailles de grain, ainsi que le cas sec ou
immergé, les points se rassemblent sur une courbe p(I) (en adaptant I au cas
sec ou mouillé). Le coefficient de friction permet donc de décrire les écoulements
granulaires denses quelque soit le fluide interstitiel [22].

3.2.2 Limites du modéle - Rhéologie non locale
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FIGURE 3.6 — Relation hauteur/vitesse, en régime stationnaire, au centre du ca-
nal formé par lécoulement de billes de verre sur plan incliné (géométrie non
confinée). L’insert correspond au rapport vitesse moyenne sur vitesse de surface
en fonction de la hauteur. D’aprés Deboeuf et al. [41].

Toutefois, ce modéle a ses limites. Dans le cas du sable ou de disques 2D, le
terme a dans I’équation (3.3) n’est pas nul et le nombre I défini par (3.8) dépend
alors de h/d [41, 85]. Il ne permet donc pas décrire un écoulement se propageant
sur une couche statique.

D’autre part, ’équation (3.3) ne permet pas d’avoir v(hstop) = 0. Vérifier
cette condition aux limites nécessite la relation a = —b, Felix et al. [51] ont trouvé
cette relation dans le cas d’'un écoulement non confiné (plan plus grand que la
largeur de I’écoulement). Le modéle de rhéologie locale décrit précédemment n’est
donc pas en mesure de décrire la dynamique de I’arrét, ou des effets non locaux
peuvent devenir importants [103].

Deboeuf et al. [41] ont étudié le cas de la géométrie non confinée pour des
temps longs (jusqu’a 5 heures). Le profil de vitesse est non-stationnaire : largeur
du canal, hauteur et vitesse varient avec le temps pour tendre asymptotiquement
vers un régime indépendant du temps. Dans cette configuration, les grains s’au-
tochenalisent et 1’écoulement est compris entre deux murs de grains statiques
(environ 10% de la largeur du canal).
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Au centre du canal, tous les grains sont mis en mouvement. De plus, pour
les grandes hauteurs, la loi d’écoulement vérifie a = 0 dans (3.3) et la rhéologie
ne dépend alors que de I. En revanche, pour les faibles hauteurs, prés de ’arrét,
la figure 3.6 montre que a # 0, la rhéologie locale n’est pas vérifiée. En utilisant
cette loi d’écoulement, a partir des mesures de vitesse de surface, il est possible
de déterminer la hauteur statique de grains.

3.3 Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre que le plan incliné permet sous certaines
conditions de déterminer les propriétés rhéologiques d’un matériau granulaire
sec ou immergé car il fixe dans toute la couche le coefficient de friction p. Ces ex-
périences ont permis d’établir une loi rhéologique locale dépendant d’un nombre
sans dimension I. Toutefois, au voisinage de l'arrét, la rhéologie devient non lo-
cale. Si 'on connecte ce modeéle rhéologique a un modéle visqueux, la viscosité
s’écrit sous la forme :

n=Puyt, (3.11)

ou P est une pression de confinement ou une contrainte adhésive (qui peut étre
treés grande devant la pression de confinement). Cette relation implique que pour
une pression donnée et un angle donné (donc une friction identique en tout point
de la couche dans le cas d'un écoulement stationnaire et uniforme), la viscosité
devient proportionnelle & I'inverse du taux de cisaillement, décrivant ainsi un effet
"rhéofluidifiant" & I’échelle macroscopique. On ne peut donc utiliser un modéle
rhéologique de type fluide visqueux au cas des écoulements de granulaires secs.

Considérer les milieux granulaires comme un fluide visqueux effectif ne permet
également pas de rendre compte de ’hétérogénéité, ni des propriétés de cohésion.
En effet, le caractére dissipatif de ces milieux (friction) implique qu’on ne peut
pas séparer ’échelle microscopique et macroscopique. Les grains ne s’écoulent pas
de maniére homogéne comme un fluide newtonien lorsqu’ils sont soumis & une
contrainte : il y a formation de bandes de cisaillement au sein du milieu granulaire.
La localisation s’établit sur des distances de ’ordre de quelques tailles de grains
[43, 52, 70].

Au chapitre suivant, nous traiterons des problémes des suspensions, milieux
formés de grains immergés dans un fluide. Des approches macroscopiques de
type fluide visqueux effectif ont été développées. Toutefois, nous verrons que
celles-ci ne permettent pas de rendre compte des propriétés originales liées &
I’hétérogénéité du milieu.



Chapitre 4

Etude des suspensions
granulaires

Une suspension est un mélange de grains totalement immergés dans un liquide
appelé fluide interstitiel. Lorsque la concentration en grains croit, le comporte-
ment de la suspension aura tendance a évoluer d’un fluide "visqueux" vers une
"matrice granulaire" pour les suspensions les plus denses. Dans le cas des suspen-
sions les plus concentrées, les grains peuvent rentrer en contact et la suspension
se bloquer (on parle de "jamming"). Plus la proportion de grains est importante,
plus le comportement devient extrémement riche et complexe.

Pour rendre compte de la diversité des situations d’écoulement de suspen-
sions possibles (cellule de Couette, cellule de Hele-Shaw, tube capillaire, plan
incliné...), les motivations de la communauté scientifique sont d’accéder aux équa-
tions constitutives et aux propriétés des suspensions pour toutes les gammes de
concentration en grains, de pression et de taux de cisaillement. Nous présenterons
dans ce chapitre une breve revue de I’état de connaissance sur les suspensions.

4.1 Propriétés des suspensions

4.1.1 La fraction volumique

Quand la concentration en grains croit, le comportement de la suspension
évolue d’un comportement de type fluide visqueux vers des situations de blocage.
Pour caractériser les suspensions, ainsi que comprendre leurs propriétés, il est
donc nécessaire d’introduire une quantité qui définisse la proportion de grains
dans le fluide. C’est la fraction volumique ¢ qui correspond au rapport entre le
volume des grains et le volume total de la suspension :

volume grains
p = LOUMC Brals (4.1)
volume total

On définit deux valeurs importantes pour un empilement de grains :

45
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— La fraction correspondant & un empilement désordonné de sphéres (Ran-
dom Loose Packing) de l'ordre de 55% [15, 112]. On dit que le milieu est
dense en grains au dela de cette concentration.

— La concentration d’entassement maximal ¢,,, qui est la fraction volumique
solide correspondant au volume maximum de particules solides que 1’on
peut placer dans un volume de fluide donné. Sa valeur dépend de la forme
et de la taille des particules dans la suspension. Dans le cas d’un empilement
aléatoire compact de sphéres(RCP), elle est égale au maximum a 64% [14,
15, 112].

La fraction volumique ¢ est essentielle pour caractériser les suspensions car,

elle commande les différentes interactions au sein du mélange (c.f. paragraphe
4.1.3).

4.1.2 Dynamique de la suspension
Granulaire en absence de fluide

Le terme "granulaire" peut regrouper plusieurs ordres de grandeur : farines
(<100 pm), sable (~ 1 mm) , granulats (~ 1 cm), éboulis de roches (~ 1m). On uti-
lise le terme de poudres pour des grains de taille comprise entre 1 pm et 100 pm,
et de granulaires seulement pour des tailles plus grandes [43]. Les interactions
dominantes entre grains ne sont pas les méme selon la taille des particules (pour
les poudres, il existe des forces interparticulaires de type Van der Waals et élec-
trostatiques dans le cas de particules chargées).

Le dynamique d’une suspension quelconque est le résultat d’une compétition
entre différents phénomeénes physiques : diffusion Brownienne, dissipation vis-
queuse, inertie du fluide et des grains. Pour évaluer le role respectif de chacun
de ces termes, on utilise communément plusieurs nombres sans dimension :

Le nombre de Reynolds

Le nombre de Reynolds Re compare les effet inertiels par rapport aux effets
visqueux du fluide. On rappelle que le nombre de Reynolds Re est défini par :
_plLv

Re : (4.2)
U

ou p est la masse volumique du fluide, L une distance typique pour I’écoulement, v
la vitesse du fluide et 7 sa viscosité. A 1’échelle des grains, le nombre de Reynolds
est trés faible : 'inertie du fluide est négligeable.

Le nombre de Stokes

Le nombre de Stokes St compare I'inertie des particules par rapport au temps
de relaxation visqueuse. Il est donc défini par le rapport entre le poids et la force
de trainée (de Stokes) appliquée sur une unique particule se déplacant & une
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vitesse V' dans ce fluide (on se place dans un régime ou les effets inertiels sont
négligeables devant les effets visqueux). Il permet alors d’estimer I'influence du
fluide interstitiel sur la dynamique :

_ 4/37rR3pgraing _ d2,0graing
6777”’7ﬁuidev 1877ﬂuide‘/ ’

St (4.3)
ou R est le rayon de la particule.

Dans notre étude sur les suspensions, l'effet du fluide est trés important de-
vant l'inertie des particules St ~ 107 (en prenant, les données typiques cor-
respondant aux situations expérimentales décrites dans cette thése d = 40 pm,
Pgrain = 1050 kgm™ et V =1cm s_l).

Le nombre de Péclet

Le nombre de Péclet compare le mouvement Brownien des particules & la
convection. Il permet de comparer I'importance de I'agitation thermique devant
les effets hydrodynamiques dans les suspensions. On le détermine & partir du
rapport du temps de diffusion des particules sur une distance de ’ordre de leur
rayon R, sur un temps de convection des particules par I’écoulement de vitesse
caractéristique U = YR (¥ est le taux de cisaillement typique de 1’écoulement)
[62].

Le temps de diffusion Brownienne 7p des particules sur la distance R s’écrit
Tp ~ R?|D avec D, coefficient de diffusion Brownienne des particules. La relation
d’Einstein (1905) définit D selon :

_ kgT
6mnR "’
ou 7 est la viscosité du fluide, kp la constante de Boltzmann, et T la température.

Le temps de convection typique des particules a la vitesse U est 7¢ » R/U ~ 1/7.
Le nombre de Péclet Pe s’écrit alors :

(4.4)

D 6mnYR3
TC - k‘BT '
En raison de la dépendance d’ordre 3 du rayon dans l'expression du nombre
de Péclet Pe, c’est surtout la taille des particules et non le taux de cisaillement
qui controéle la transition entre les deux types de comportement possible :
— un comportement de type Brownien pour Pe << 1, on parle alors de sus-
pension colloidale.
— un comportement de type non-Brownien pour Pe >> 1, on parle alors de
suspension macroscopique ou non-Brownienne.
L’ordre de grandeur typique, déterminant la frontiére entre les deux comporte-
ments, est de 'ordre du pm dans les conditions standard (température ambiante
et y~1s7t).

Pe = (4.5)
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Dans le cadre de cette étude expérimentale, nous travaillons dans des condi-
tions telles que Re << 1, St << 1 et Pe>>1.

4.1.3 Echelle de la fraction volumique

Influence de la configuration

D, =0% &, =620, Fraction
| max Volumique
1
| | o

L] R R

FIGURE 4.1 — Ewvolution des interactions (symbolisées par des traits pleins) en
fonction de la fraction volumique en grains. Lorsque la distance inter-particule est
faible, et en absence de réseau de contact, des forces de lubrification peuvent ap-
paraitre. Pour des fractions de grains plus €levées (autour de 55% typiquement),
un réseau continu de contacts apparait, responsable de phénomeéne de blocage et
de seuil d’écoulement.

Suivant la répartition des sphéres dans le fluide et en particulier suivant la
distance (5) entre les grains, les interactions entre particules sont différentes au
sein de la suspension. On détermine par un argument de champ moyen la distance
caractéristique (S) entre les particules voisines comme [33] :

%:2((%“1)1/3—1) : (4.6)

ou R est le rayon des particules, ¢ la fraction volumique des particules et ¢n, la
fraction volumique d’empilement maximum des grains.

Donc lorsque la fraction volumique ¢ varie, la distance entre les particules et la
nature des interactions varient (c.f. figure 4.1). On parle de suspension molle dans
le cas de fractions volumiques faibles et de suspension dure (ou granulaire) dans
le cas contraire. Lorsque la concentration en particules augmente, les particules
se génent et leurs mouvements relatifs deviennent alors de plus en plus difficiles.
Ceci est observé en général au dela de la concentration associée & la fraction
minimum d’un arrangement aléatoire de sphéres ("Random Loose Packing"),
estimée autour de 55% [89]. Au dela d’un certain seuil de concentration, il devient
impossible de déplacer une particule sans en déplacer une autre.

C’est une propriété typique des granulaires secs : chaque grain est au repos
dans un creux formé par d’autres grains et ne dispose pas de I’énergie nécessaire
pour sortir. En cisaillement simple, une déformation de I’empilement nécessite
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une augmentation de volume. Cette augmentation est la conséquence de 'im-
brication des grains, comme ’a fait remarquer Reynolds (1885) qui a suggéré
d’appeler ce phénomeéne dilatance. La viscosité dépend alors beaucoup de l’ar-
rangement initial des particules et des efforts spécifiques appliqués sur le réseau
de grains.

Dans le cas du blocage, I’écoulement du fluide est alors celui & travers un
milieu poreux. Dans le cas d’un milieu poreux saturé dans lequel les pores sont
entiérement remplis par un fluide newtonien incompressible, Darcy (1856) a mis
en évidence une relation linéaire entre la vitesse du fluide et la pression appliquée
[39] :

Ve, (4.7)

ol V est la vitesse moyenne a travers une section d’échantillon, K la perméabilité,
L la longueur de la section et AP la différence de pression appliquée.

Nature des interactions

Dans le cas de suspensions non Browniennes isodenses de sphéres dures mono-
disperses (celles étudiées expérimentalement lors de cette thése), différents types
de force sont en jeu :

— Des interactions hydrodynamiques. Le mouvement relatif de deux parti-
cules au sein du fluide nécessite le mouvement du fluide interstitiel et re-
quiére donc une force, qui s’appelle I'interaction hydrodynamique. Ce type
d’interaction résulte de la simple présence de particules au sein de la sus-
pension. Une unique particule dans le fluide induit une perturbation du
champ des vitesses car le fluide doit contourner cette particule. Cela en-
traine donc plus de dissipation d’énergie dans le mélange et la viscosité
apparente du mélange est donc supérieure & celle du fluide simple et aug-
mente donc avec la fraction volumique ¢.

— Des contacts lubrifiés. Lorsque la concentration solide est grande, des
contacts lubrifiés prennent place tant que les particules en mouvement re-
latif les une par rapport aux autres restent séparées par de fines couches de
fluide interstitiel. Ils interviennent quand les particules sont & une distance
typique S de l'ordre de grandeur de leur rayon R (mais supérieure a leur
rugosité). Dans ce cas, le fluide compris entre les particules peut alors étre
traité dans le cadre de I'approximation de lubrification et les dissipations
d’énergie lices au mouvement du fluide dans ces couches sont beaucoup
plus grandes que celles résultant des mouvements du reste du fluide. Lors
de I’écoulement d’une suspension, des contacts directs ne peuvent pas se
produire en général puisque la force de répulsion hydrodynamique & vaincre

(au minimum de Pordre de @) est trés grande devant la force due au
cisaillement sur chaque particule (de 'ordre de nyR?) lorsque S << R.

Si l'on applique aux particules un effort supplémentaire (la pesanteur ou
une force de pression par exemple) tendant a les rapprocher, elles peuvent
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alors rentrer en contact direct [32]. Dans le cas contraire, les deux particules
restent séparées par une fine couche de fluide. On est alors dans le cadre
d’un mouvement lubrifié. Dans ce régime lubrifié ou visqueux, Bagnold
(1954) [7] a montré que la contrainte dépend toujours linéairement du taux
de cisaillement.

— Des contacts directs. On suppose en premiére approximation qu’un contact
direct a lieu entre les particules lorsque la distance S qui les sépare est
de l'ordre de grandeur de leur rugosité. Lorsque deux particules se rap-
prochent, la force hydrodynamique tend théoriquement vers l'infini. En
raison de I'importance de cette force de répulsion, il est nécessaire qu’une
force tendant & les rapprocher leur soit appliquée pour que les contacts
directs puissent se produire. Si des efforts prolongés sont exercés sur les
particules, il peut alors y avoir du frottement, ¢’est le cas notamment d’une
suspension granulaire qui s’écoule lentement sous l'effet de la gravité. Les
contacts frictionnels peuvent alors étre modélisés par la loi d’Amontons-
Coulomb. Lors d’un glissement entre les billes, la contrainte tangentielle o
qui s’exerce sur une bille est proportionnelle & la contrainte normale N :

o=uN, (4.8)

ou p est le coefficient de frottement statique. Si les particules au sein de
la suspension sont suffisamment agitées, il peut y avoir des collisions entre
particules. La transmission de la quantité de mouvement entre les parti-
cules induit une force normale additionnelle permettant le rapprochement
des particules. Tout se passe alors comme si une pression supplémentaire
(granulaire), s’exercait au sein de la suspension. |33]

4.1.4 Sédimentation

Une sphére de rayon R, de densité ps tombant dans un fluide s’étendant
a l'infini de densité pf acquiére une vitesse terminale vgq qui correspond & un
équilibre entre le poids, diminué de la poussée d’Archimeéde, et la force de friction
exercée par le fluide (force de Stokes), elle s’écrit :

_2(ps— pr)gR*
=35 —17
ou n est la viscosité du fluide. Il est & noter que la force de Stokes est trés
sensible aux obstacles, tels que les parois et qu’elle est valable dans le cas ol les
effets inertiels sont négligeables devant les effets visqueux, i.e. & bas nombre de
Reynolds (c.f. équation 4.2).

Dans le cas de deux sphéres identiques suffisamment proches sédimentant
dans un fluide s’étendant a l'infini, leur interaction mutuelle conduit & une aug-
mentation de la vitesse de sédimentation des sphéres. En pratique, la vitesse de
sédimentation dépend fortement de la forme du récipient : il y a un écoulement

Used
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de recirculation avec une vitesse dirigée vers le bas sur ’axe vertical de la sphére,
et vers le haut prés des parois. Dans le cas des fortes concentrations, il n’y a
pas de mouvement relatif des particules. Le probléme peut étre approché par
I’écoulement dans un milieu poreux, ol I’ensemble des particules reste fixe et le
fluide s’écoule entre celles-ci (c.f. équation (4.7)). Richardson et Zaki [106] ont
établi une formule empirique pour des suspensions de particules non-Browniennes
sphériques dont les fractions de grain vont jusqu’a 50% :

VRzZ = Used(l - ¢)n s (4'10)

avec n un coefficient de ’ordre de 4 &4 5 dépendant faiblement du rapport d’échelle
entre le diamétre des particules et la taille du récipient .

4.1.5 Agrégation

Dans la plupart des suspensions colloidales, il existe des interactions de type
Van der Waals, électrostatiques ou autre. Ces interactions peuvent étre répul-
sives ou attractives. Elles apparaissent lorsque les particules se rapprochent suf-
fisamment les unes des autres, a une distance de Pordre de 1000 A. Dans ces
conditions, les trajectoires des particules sont modifiées par rapport aux trajec-
toires sous l'influence unique des interactions hydrodynamiques. Ce mécanisme
induit une dissipation supplémentaire, et donc une augmentation de la viscosité
apparente de la suspension. Lorsqu’elles s’approchent suffisamment les unes des
autres, les particules peuvent alors s’agréger. Ces agrégats peuvent étre transi-
toires ou permanents. Dans ce cas, comparés aux particules libres, ils ne sont
plus sphériques et sont de taille variable [90], ce qui peut mener a des effets de
ségrégation.

FIGURE 4.2 — Lorsque les particules s’attirent leurs trajectoires se déforment
lorsqu’elles passent a prozimité l'une de 'autre. Cela conduit 4 une augmentation
de la viscosité. D’aprés Oswald [90)].

4.1.6 Ségrégation

La ségrégation est un phénomeéne de migration particulaire observé au cours
d’un écoulement (cisaillement ou vibration). C’est en général un critére de taille
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qui gouverne la ségrégation, méme si d’autres facteurs (forme, état de surface des
particules, densité...) peuvent jouer parfois un role non négligeable. En présence
de grains de taille différente, les petits ont tendance a se glisser sous ’espace
formé par ’amas de larges grains.

4.2 Ecoulement de suspensions de sphéres dures non-
Browniennes

4.2.1 Premiére approximation de la viscosité des suspensions

On peut se représenter une suspension en écoulement comme une assemblée
de particules qui se meuvent les unes par rapport aux autres. La viscosité est
associée a la contrainte qu’il faut exercer pour déplacer le fluide et les particules
entre elles. Plus on ajoute des particules au milieu, plus il y a d’interaction
entre les particules et de dissipation visqueuse et donc plus la viscosité augmente
jusqu’a diverger pour la fraction maximum ¢,,. Plusieurs modéles décrits dans
ce paragraphe rendent compte de cette augmentation.

4.2.2 Modéles théoriques de viscosité

Le premier modéle théorique est celui d’Einstein en 1906 [48], paru dans un
article sur la théorie du mouvement Brownien. Pour obtenir une expression de la
viscosité, il calcule la déformation du champ des vitesses créée par une particule.
Il néglige les interactions hydrodynamiques au sein de la suspension et somme
donc la déformation trouvée sur toutes les particules. C’est pourquoi la dissipa-
tion visqueuse augmente avec la fraction volumique ¢ dans le mélange. Pour des
raisons de dimensionnement, la viscosité de la suspension est nécessairement pro-
portionnelle & la viscosité du fluide interstitiel 79. On définit donc une grandeur
adimensionnée pour caractériser cette viscosité n"(¢) =n(o)/no :

n(¢) =1+25¢ , (4.11)

ou 71 est la viscosité de la suspension, ng celle du fluide interstitiel et ¢ la fraction
volumique de grains.

Le résultat est tres général, il ne dépend pas du caractére Brownien ou non
de la suspension, ni du type d’écoulement du fluide [62]|. Toutefois il n’est valable
que pour des suspensions extrémement diluées, typiquement ¢ < 3%. La distance
entre les particules est alors 5 & 10 fois le rayon des particules : on comprend
qu’il soit raisonnable de négliger 'effet de la présence des particules sur leur
mouvement.

Batchelor et Green [11, 12] ont étendu cette formule théorique. Ils ont utilise
des outils de mécanique statistique pour tenir compte des interactions hydrodyna-
miques, des forces Browniennes et du type d’écoulement au sein de la suspension.
La viscosité d’une suspension soumise a un écoulement élongationnel ne sera pas
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la méme que celle d’une suspension soumise & un écoulement de cisaillement. La
formule trouvée est valable uniquement dans le cas ou ¢ < 10% :

7' (p) =1 +2.5¢ +6.2¢° . (4.12)

En extrapolant ces résultats, on s’attend & ce que la viscosité croisse de plus
en plus rapidement quand la fraction volumique ¢ augmente. L’ajout de termes
d’ordre supérieur a 2 pour la fraction volumique ¢ ne permet pas de rendre
compte de cette dépendance et le domaine de validité ne peut étre étendu a des
fractions volumiques supérieures & 10%.

4.2.3 Modéles semi-empiriques de viscosité

1000 1
—— formule d'Einstein
— formule de Batchelor
L - modeéle de Krieger Dougherty
—— modéle de Leighton
100 E —— modeéle de Zarraga

viscosité relative n,
=
o
aual MR

0.00 0.25 0.50
fraction volumique (¢)

FIGURE 4.3 — Viscosité relative en fonction de la fraction volumique en grains
pour différents modéles théoriques (Einstein [48], Batchelor [11, 12]) ou empi-
riques (Krieger-Dougherty [76, 77|, Leighton [82], Zarraga et al. [120]).

Tous ces modéles sont en accord avec le modéle théorique d’Einstein aux
faibles concentrations. Lorsque la fraction maximale d’empilement approche la
fraction maximale ¢y, i.e. autour de 64%, la viscosité diverge. Cette caractéris-
tique rend compte de la répulsion hydrodynamique s’opposant au rapprochement
de particules trés proches et aux forces de contact qui conduisent au blocage de
la suspension pour des fortes fractions volumiques (Fig. 4.2). Nous pouvons ainsi
citer le modeéle d’Eilers (1941) [47] :

2

20
n'(¢) = (1 + 1_‘;%) : (4.13)

Le modéle de Krieger-Dougherty est celui usuellement utilisé par la commu-
nauté des rhéologues [76, 77| :
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n'(¢) = (1— gbi;)n : (4.14)

avec ¢n la fraction maximale en grains et n = 2.5 ¢y, pour retrouver la limite
d’Einstein aux faibles concentrations. Cependant, en considérant n comme une
variable d’ajustement, on rend mieux compte des données expérimentales. En
1972, Krieger [76] a publié des valeurs ¢y, = 0.68 et n = 1.82 (n/¢dy, = 2.67 environ
égal & 2.5) permettant un bon ajustement de ses données expérimentales jusqu’a
50% de grains. Les valeurs de n et de ¢y, restent toujours l'objet de débats
car les résultats expérimentaux différent & I'approche de la fraction volumique
maximale en grains [10]. Ces parameétres dépendent de la forme des grains [10],
de la polydispersité du mélange [27].

Afin de rendre mieux compte des données expérimentales, plus récemment,
Leighton (1985) [82] a repris le modéle d’Eilers et a ajusté les paramétres :

1.5¢
1- ¢/¢m

Le modele récent de Zarraga et al., 2000 [120] a l’avantage d’étre sans para-
meétre ajustable :

2
0 (p) = (1 + ) , avec oy =0.58, (4.15)

exp(-2.34¢)
(1-¢/¢m)”

Les expressions des viscosités relatives issues des différents modéles cités pré-
cédemment (4.11), (4.14), (4.12), (4.15) et (4.16) sont représentées sur la figure
4.3. On peut constater sur ce graphique qu’aux faibles fractions de grains tous les
modeéles respectent la limite théorique d’Einstein. On constate aussi que le mo-

déle de Leighton et de Zarraga sont comparables jusqu’a une fraction d’environ
50%.

n'(¢) = avec  ¢m ~ 0.62 . (4.16)

4.3 Diffusivité induite par cisaillement

Au paragraphe précédent, la suspension a été décrite en terme de fluide effec-
tif, permettant de définir une viscosité a une échelle macroscopique. Nous allons
maintenant décrire quels sont les effets liés & 1’hétérogénéité de la suspension
a ’échelle du grain et qui apparaissent quand la suspension est soumise a des
contraintes.

4.3.1 Migration de particules sous cisaillement

Dans un rhéomeétre, les phénoménes de migration possibles au sein dune
suspension en dehors de la sédimentation ont deux causes principales : l'inertie
[113, 114] et I'hétérogénéité du gradient de vitesse. Dans la suite de ce paragraphe,
nous nous intéresserons uniquement & la migration sous cisaillement.
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Cette migration de particules a été pour la premiére fois observée par Gadala-
Maria et Acrivos (1980) [56] dans une cellule de Couette : la viscosité apparente
de la suspension décroit contintiment aprés de longues périodes de cisaillement,
alors que, dans des conditions identiques de cisaillement, la viscosité du fluide
interstitiel reste constante . Par la suite, de nombreuses situations expérimen-
tales ont permis de mettre en évidence ce phénomeéne : dans un rhéometre de
Couette |1, 28, 94|, dans un rhéomeétre plan-plan |28|, dans un conduit circulaire
[3, 63, 64], dans une cellule de Hele-Shaw [26, 83]. Elles s’appuient toutes sur des
techniques de visualisation non intrusive des champs de vitesse et de concentra-
tion : vélocimétrie Laser ou Doppler, Imagerie par Résonance Magnétique...

En 1987, Leighton et Acrivos [81] prouvent que la décroissance de la viscosité
est due & la migration de particules sous cisaillement. Les particules migrent des
régions de fort cisaillement, i.e. de ’entrefer, vers le réservoir situé en dessous
et donc & un taux de cisaillement plus faible. La concentration en particules
dans l'entrefer décroit donc avec le temps, ce qui conduit & une diminution de la
viscosité. Les particules proches du cylindre interne tournant sont soumises a plus
d’interaction ont alors tendance & migrer vers les zones de moindre interaction.
On peut écrire le coefficient de diffusion de la forme Dj = R24D(¢), ou D(¢) est
le coefficient de diffusion adimensionné, ¥ le taux de cisaillement et R le rayon
des particules. Nott et Brady [88] estiment la valeur de D(¢) dans le cas des
suspensions denses (¢ > 30%) :

12D(¢) =1 (¢ > 30%) . (4.17)

Dans le cas des suspensions diluées, Lyon et Leal [83] rapportent I’ajustement de
D(¢) selon leurs mesures expérimentales :

D(g) - %¢2 (1 . %exp(8.8¢)) (6 < 30%) , (4.18)

obtenu en utilisant les coefficients de diffusion établies par Leighton et Acrivos
[81].

Au niveau des particules, du fait de leur rugosité, celles-ci se rapprochent
sous leffet de I’écoulement pour former des interactions irréversibles qui dé-
truisent alors la réversibilité macroscopique observée lors de 1’écoulement d’un
fluide visqueux a bas nombre de Reynolds [95].

Phillips et al. ajoutent une interaction supplémentaire due & la non uniformité
de la viscosité : un doublet de particules aura tendance & se déplacer vers une zone
de faible viscosité [94]. Enfin, il est & noter que la migration de particules engendre
un gradient de concentration et donc un flux de particules pour compenser en
partie cette migration [81, 94].
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FIGURE 4.4 — Influence de la fraction volumique initiale sur (a) le profil de vitesse
et (b) la fraction volumique locale en fonction de l'épaisseur. L’état d’équilibre
des fluz de particules est atteint. D’aprés Lyon et Leal [83].

4.3.2 Structuration des écoulements
Modification du profil de vitesse

Du fait de la migration de particules, le profil de fraction volumique ¢ n’est
plus homogeéne dans I’écoulement. Lyon and Leal rapportent [83] des mesures de
profil de vitesse et de concentration dans le cas d’une cellule de Hele-Shaw pour
des suspensions dont la fraction volumique initiale varie de ¢ = 30% a ¢ = 50%
(Fig. 4.4). Pour un fluide visqueux newtonien, on attend un profil parabolique de
type Poiseuille. Les particules ont tendance & migrer des zones de fort cisaillement
(bords du canal) vers les zones de faible cisaillement (centre du canal), sous 'effet
de la diffusion. Le profil de concentration est alors plus important au centre,
donc la viscosité locale est plus importante. Le cisaillement y est moindre, ce qui
conduit a un aplatissement du profil de vitesse (Fig. 4.4(a)).

Localisation de 1’écoulement

Dans une cellule de Couette, par mesure locale (IRM), on constate que seule
une partie de la suspension est cisaillée en dessous d’une vitesse de rotation
critique V. Il existe donc une zone cisaillée et une zone immobile (Fig. 4.5),
on parle de localisation de I’écoulement. C’est une conséquence directe de la
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FIGURE 4.5 — Profil de vitesse dans une cellule de Couette pour une vitesse de
rotation du cylindre intérieur fizée a 20 tours par minute. (M) ¢ = 58%, (o)
¢ =59% et (&) ¢ =60%. D’aprés Ovarlez et al. [91].

migration de particules sous cisaillement : les particules ont tendance & migrer
vers ’extérieur de la cellule. Huang et al. ont montré que la fraction volumique
croit linéairement avec r a partir du cylindre intérieur : de 56% a 60% pour
une suspension préparée a la fraction volumique ¢ = 58%. La mobilisation du
milieu s’accroit lorsque la vitesse de rotation augmente et donc quand le taux de
cisaillement croit. Il y a donc apparition d'un seuil [67].

4.4 Effets non-newtoniens

Nous avons vu que la diffusion de particules induit des effets de type fluide
non-newtonien. Ceux ci sont liés au caractére granulaire de la suspension.

4.4.1 Contraintes normales

L’apparition de contraintes normales sous cisaillement a été caractérisée par
Zarraga et al. [120]. Différents articles |6, 7, 67, 100] montrent expérimentalement
que la contrainte normale est proportionnelle au taux de cisaillement pour des
fractions volumiques ¢ > 30%, ce qui n’est pas le cas pour des solutions poly-
meériques (elles sont typiquement en +42). Brady et Morris [19] montrent que la
dépendance des contraintes normales au taux de cisaillement résulte des interac-
tions hydrodynamiques, tandis que 'apparition d’une différence de contraintes
normales peut étre liée & une anisotropie dans la microstructure. Ainsi, comme on
peut le voir sur la figure 4.6, dans le régime lubrifié, le rapport entre contrainte
tangentielle et contrainte normale reste constant [67], puisqu’ils sont tous les
deux proportionnels au taux de cisaillement (il ne faut pas alors confondre cet
effet avec de la friction équation (4.8)). Notons que ce effet intervient pour des
suspensions telles que ¢ > 30% et donc pas nécessairement trés denses [19].
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FIGURE 4.6 — Rapport entre contrainte tangentielle et contrainte normale en
fonction du tauz de cisaillement pour des billes de polystyréne immergées dans
une huile a 20 mPa.s a la fraction volumique ¢ = 58% La zone ombrée est la barre
d’erreur statistique. D’aprés Huang et al. [67].

4.4.2 Rhéofluidification et rhéoépaississement

logm

Tog !’

FIGURE 4.7 — Représentation schématique de la viscosité en fonction du taux de
cisatllement pour une suspension, avec la fraction volumique comme paramétre.
Yo et Ym sont les taux de cisaillement respectivement au début et a la fin de la
zone de rhéoépaississement. D’aprés Barnes [9)].

Ces termes sont définis au paragraphe 2.1.1. La plupart des suspensions sont
rhéofluidifiantes. A 1’échelle microscopique, les particules dans un écoulement ra-
pide possédent une énergie supérieure & celle au repos et n’ont pas le temps de
retourner dans cet état minimum d’énergie [33]. Barnes [9] précise que toutes les
suspensions ont un comportement rhéoépaississant (réversible) dans une gamme
de taux de cisaillement adéquate, qui dépend de la fraction volumique, de ’aspect
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des particules, de la granulométrie, ainsi que du fluide. Le comportement typique
d’une suspension est représenté schématiquement sur la figure 4.7. On constate
sur cette figure qu'au deld d’'un taux de cisaillement critique . et jusqu'a m,
sur environ une décade, la suspension a un comportement rhéoépaississant. His-
toriquement le rhéoépaississement a été expliqué par le phénomeéne de dilatance
(c.f. 4.1.3). Actuellement, on associe ce phénomeéne a la formation d’amas de
particules sous cisaillement. Les conditions de formation de ces amas dépendent
fortement de la nature des potentiels d’interaction entre les particules et donc de
la nature de la suspension [79]. Fall et al. [50] décrivent de effets rhéoépaississants
prononcés dans le cas d’une suspension de maizena. Ces effets ne sont pas décrits
pour des suspensions modéles.

Notons toutefois que les effets présentés dans ce paragraphe sont obtenus par
des mesures rhéologiques classiques. La viscosité est définie & partir de ’équation
constitutive (2.2) o4y =1 ¥. Or, nous avons vu au paragraphe précédent que des
contraintes normales apparaissent sous cisaillement. Pour comprendre 1’écoule-
ment des suspensions, il est donc nécessaire de prendre en compte la structure
hétérogéne des grains. Si l'on est dans le cas de la formation de contacts entre les
grains, on peut définir une friction dans le matériau. Par définition du coefficient
de friction p = 04,/ P et en utilisant la relation de Newton, on obtient la relation :

n=uP[, (4.19)

qui implique que la viscosité effective est inversement proportionnelle au taux de
cisaillement pour une pression donnée et une friction uniforme (cas de 1’écoule-
ment stationnaire et uniforme sur plan incliné). C’est donc un fluide "rhéofluidi-
fiant" au sens rhéologique du terme. De plus, appliquer un modéle de viscosité
effective aux suspensions denses implique donc l’existence d’un seuil d’écoule-
ment.

4.4.3 Contrainte seuil

Prasad et al. et Coussot et al. [32, 100] observent la transition d’un régime,
a bas taux de cisaillement, ou la contrainte est indépendante du taux de cisaille-
ment vers un régime oul la contrainte devient proportionnelle & <. Huang et al.
(2005) [67] ont étudié la transition entre les écoulements frictionnel et lubrifié
d’une suspension dense (voir paragraphe 4.1.3). Ils ont montré que la bifurcation
de viscosité est caractérisée, a contrainte imposée, par une transition entre un état
coincé et un état d’écoulement, ce qui est analogue a ’écoulement au dela d’une
contrainte seuil [35, 36] pour un fluide & seuil. Une courbe typique d’écoulement
est représentée sur la figure 4.8. Pour un fluide interstitiel donné de viscosité g,
le nombre de Leighton critique Le, = 12

UC.C fixe le taux de cisaillement critique .
auquel la transition entre les deux régimes survient. Huang et al. (2005) [67] ont
montré que cette contrainte seuil est associée & une bifurcation de la viscosité :
au deld d’une contrainte seuil, le taux de cisaillement est supérieur & un taux
de cisaillement critique .. En dessous de 7., dans le régime frictionnel, il n’y a
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FIGURE 4.8 — Courbe d’écoulement pour une suspension de billes de polystyréne
de 290 pm a ¢ = 58% dans une huile de silicone a 20 mPa.s : contrainte en fonc-
tion du tauz de cisaillement dans une géométrie de Couette annulaire (diamétre

interne 16 mm diamétre externe 26 mm) munie d’un croisillon. D’aprés Huang
et al. [67].

pas d’écoulement stationnaire sans localisation. A taux de cisaillement imposé,
cette bifurcation est caractérisée par une transition entre un écoulement localisé
et un écoulement homogéne sans localisation. Dans les deux cas, a contrainte et
taux de cisaillement imposés, la transition entre les deux régimes s’effectue a ..
Dans le régime frictionnel, & bas taux de cisaillement et faible viscosité du fluide,
les grains forment un réseau continu de contacts solides qui résiste a la défor-
mation et aboutit & un blocage. La conséquence est qu’en dessous d’un taux de
cisaillement critique 4. apparent, la contrainte mesurée (contrainte critique o)
apparait comme quasi-indépendante du taux de cisaillement. De plus le régime
lubrifié n’est pas simplement visqueux : le rapport entre contraintes normales et
de cisaillement est constant.

Nous avons apercu dans cette partie qu’il n’est pas possible d’appliquer un
modeéle de type fluide visqueux effectif : la viscosité n’est pas un bon paramétre
constitutif. En particulier, I'existence d’un seuil et une localisation de 1’écoule-
ment rappelle les problémes rencontrés dans les milieux granulaires secs (chapitre
3). Le lien entre 'existence d’un seuil et la pression de confinement reste une
question ouverte.
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FIGURE 4.9 — Schéma d’une suspension de fraction volumique ¢ dans un rhéo-
métre plan-plan. (a) Muni d’une surface lisse. On note une fraction volumique
@1 < P2 pres des parois. (b) Muni d’une surface rugueuse, la fraction volumique
¢ est constante dans tout l’échantillon. D’aprés Coussot et Ancey [33].

4.4.4 Difficultés d’une mesure rhéologique classique dans le cas
des suspensions

Le glissement aux parois

Le glissement aux parois résulte principalement de la chute de concentration
en grains prés d’une paroi lisse (s’il n’y a pas d’interaction grains/paroi). On
trouve donc une viscosité apparente mesurée plus faible qu’elle ne devrait 1’étre
[33, 71]. La forme de la surface joue donc un role sur la concentration en particules
(Fig. 6.2). On définit la rugosité comme la distance entre les creux et les sommets
de la surface. La rugosité adaptée a une mesure fiable résulte d’'un compromis
entre une distance grande devant la taille des particules et petite devant la taille
de entrefer.

La fracturation/Le creusement en géométrie plan-plan

Lors d’expériences a des fractions volumiques ¢ supérieures a 50%, on observe
dans le matériau de la fracturation et du creusement. Ces deux phénoménes sont
totalement dissociés. La fracturation résulte d’une hétérogénéité du profil de
vitesse dans 1’échantillon et conduit & sous-estimer la viscosité. Le creusement se
caractérise par 'apparition, & la périphérie, d’amas de suspension sur la partie
supérieure et inférieure du rhéomeétre. En raison de ces phénomeénes, on peut
finalement n’avoir plus que deux couches en regard qui frottent 'une sur ’autre
durant ’expérience et une mesure de viscosité apparente plus faible.
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La migration de particules

Les particules migrent des régions de fort cisaillement vers les régions de
faible cisaillement, comme il est vu au paragraphe 4.3.1. Or, dans un rhéométre
plan-plan (voir paragraphe 2.4.1), le cisaillement n’est pas homogéne, on doit
donc s’attendre a une migration de particules vers le centre. Krishnan et al. [78]
ont prouvé que la migration sous cisaillement est compensée par la migration des
régions ou la courbure des lignes de courant est la plus forte vers 1a ou elle est
la plus faible, i.e. vers la périphérie.

Localisation de 1’écoulement

Au dela d’une fraction volumique ¢ = 50%, I'observation visuelle de ’échan-
tillon (Fig. 4.10) révele la localisation et la fracturation de ’échantillon. La sus-
pension n’est donc plus homogéne dans l'entrefer et il n’est alors plus possible
de mesurer une viscosité globale.

FIGURE 4.10 — Photographie de la partie supérieure et inférieure de la géométrie
du rhéometre aprés une expérience sur une suspension dense en grains ¢ > 50%.
On peut observer une structuration de l’échantillon.

4.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons décrit et caractérisé les suspensions granulaires.
Nous avons montré que leur comportement macroscopique ou microscopique dé-
pend trés fortement de la fraction en grains.

A Téchelle du grain, nous avons souligné I’existence d’une diffusion de parti-
cules sous cisaillement au sein du milieu induisant une modification du profil de
vitesse et une localisation de ’écoulement & 1’échelle globale. Au niveau macro-
scopique, dans le cadre d’un modéle de type fluide visqueux, la viscosité diverge
au voisinage de la fraction volumique maximale. Dans le cas des suspensions les
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plus denses, celles-ci peuvent présenter des effets non newtoniens comme 1’appari-
tion d’une contrainte seuil par exemple. Les techniques "classiques" de rhéologie
deviennent alors difficiles & mettre en oeuvre.






En guise de conclusion

Dans un premier temps, nous avons décrit les méthodes "classiques" de rhéo-
logie, basées essentiellement sur un modéle de type fluide visqueux. Nous avons
montré leurs limites et en particulier le fait qu’elles ne permettent pas de com-
prendre la richesse de comportement des fluides complexes : probléme de loca-
lisation, dépendance non linéaire entre contrainte et taux de cisaillement... Afin
de déterminer les propriétés constitutives des fluides complexes, il est nécessaire
de les étudier dans une géométrie adaptée.

Dans un second temps, nous avons présenté 1’étude sur plan incliné comme
une étude rhéométrique alternative adaptée au cas des granulaires secs. En ef-
fet, celle-ci a permis de construire une rhéologie locale rendant compte de leur
écoulement. Elle est toutefois mise en défaut au voisinage de ’arrét. Un modele
rhéologique ne permet pas de rendre compte des problémes de localisation et de
seuil rencontres [43, 70].

Enfin, nous avons décrit les propriétés des suspensions. Leur comportement
macroscopique est trés fortement influencé par la fraction en grains. Pour les
faibles fractions (¢ < 50%), nous pouvons la décrire en terme de fluide effectif et
utiliser des méthodes de rhéologie classique pour connaitre les lois d’écoulement.
Au contraire, pour les plus fortes fractions en grains, la viscosité diverge. Il peut y
avoir du blocage et le comportement est alors plutét celui d’un milieu granulaire.
Au sein de ’écoulement, on observe sous certaines conditions de la migration
de particules et des phénomeénes de localisation de 1’écoulement [67, 83, 91],
comportements typiques d’'un matériau granulaire.

Pour comprendre la richesse des suspensions, nous étudierons leur écoulement
a travers deux montages expérimentaux originaux : I’écoulement sur plan incliné
(partie IT) et le détachement de gouttes (partie IIT). Ceux-ci permettent d’étudier
I’écoulement en cisaillement ou en élongation.
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Deuxiéme partie

Lois d’écoulement de suspensions
denses sur un plan incliné
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Afin de comprendre et de décrire les propriétés d’écoulement d’une suspension
dense, nous allons nous intéresser dans cette partie a 'utilisation d’un rhéométre
original : le plan incliné.

Nous avons vu au chapitre 2 que les rhéométres "classiques" ont des limita-
tions dans le cas de fluides complexes. En effet, ces méthodes de rhéologie sont
fondées sur la notion de viscosité. En réalité, les fluides complexes peuvent exhi-
ber des comportements non décrits par un modéle rhéologique de fluide visqueux
simple (e.g. blocage, effet de seuil...). Construire une autre rhéologie pour ces
matériaux est donc une question actuelle.

Dans le cas des granulaires secs, le plan incliné s’est révélé particuliérement
adapté a I’établissement de lois rhéologiques [22, 57, 72]. En effet, ce dispositif
fixe I’angle et donc le coefficient de friction, soit le rapport entre contrainte tan-
gentielle et contrainte normale. L’écoulement ajuste lui méme sa vitesse et sa
hauteur pour que la friction soit égale a tané dans toute la couche (pour des
écoulements stationnaires et uniformes). Des lois d’écoulement, il est possible de
déduire un coefficient de friction effectif ne dépendant que d’un seul paramétre
sans dimension. A partir de ces travaux, une loi rhéologique locale a été détermi-
née pour les matériaux granulaires [57], sans qu’elle puisse toutefois décrire les
propriétés d’arrét.

Les suspensions, mélanges d’un fluide visqueux et de grains, peuvent présenter
deux comportements extrémes. Dans le cas des faibles concentrations, on peut les
modéliser en terme de fluide visqueux effectif [48]. Toutefois, dans la limite dense,
on ne peut négliger I’hétérogénéité de ce milieu. Des phénomeénes de localisation
ou de seuil apparaissent [67, 83, 91|, ce qui est couramment observé dans le cas
des granulaires secs [43, 70]. Nous allons donc étudier les suspensions sur un
plan incliné, utilisé alors comme un rhéométre. Pour ce faire, nous utilisons une
suspension modéle. Celle-ci est non-Brownienne, monodisperse et isodense. Nous
pouvons donc négliger les effets de ségrégation et de sédimentation.

Meéme si nous n’observons pas de blocage lors de 1’écoulement sur le plan
incliné, nous montrerons que la présence de grains ne se réduit pas a une simple
augmentation de la viscosité.

Dans un premier temps (chapitre 5), nous décrirons les suspensions utilisées,
ainsi que les limites d’une mesure rhéologique "classique". Puis, nous décrirons le
protocole d’étude sur plan incliné (chapitre 6). Nous montrerons que ’écoulement
d’une suspension peut étre vu sous certaines conditions comme un fluide effectif
purement visqueux. Enfin, le dernier chapitre (chapitre 7) sera consacré a la
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déviation du régime visqueux. Nous établirons également les lois d’écoulement et
une rhéologie des suspensions valables dans les deux régimes.



Chapitre 5
Dispositif expérimental

Dans ce chapitre, nous décrirons le dispositif expérimental, ainsi que les ma-
tériaux utilisés (grains et fluides). Par une étude dans un rhéométre plan-plan,
nous montrerons que les méthodes rhéologiques "classiques" ne sont pas adaptées
a 'étude des suspensions de fractions volumiques supérieures a 50%.

5.1 Plan incliné

5.1.1 Matériel

Nous avons travaillé avec un plan incliné (voir figure 5.1(a)) de longueur
L =1m et de largeur [ = 38 cm, & fond lisse (plaque de type altuglass) a I’échelle
des grains. Celui-ci est posé sur le fond d'un aquarium en verre'!
réservoir de section A. Le réservoir et le plan sont séparés par deux trappes :

— La premiére assure 1’étanchéité du systéme. Un joint épais et mou de dia-
métre d = 5 mm est collé sur le contour de la trappe. La trappe et donc
le joint sont plaqués sur le fond. Sur les bords, afin d’éviter les fuites, un
moule de silicone adaptée & la morphologie de la plaque est collé.

— La seconde permet de régler 'ouverture e et donc le débit.

Le probléme crucial de ce dispositif est d’en assurer I’étanchéité. Dans les
interstices entre la plaque, qui joue le role de fond, et les bords de 'aquarium,
nous avons disposé un joint résistant aux huiles de silicone (commercialisé sous
le nom de Silicomet par la société Loctite). A 'extrémité aval de 'aquarium, la
suspension est canalisée vers un bac de récupération, via une gouttiére.

, muni d’un

5.1.2 Acquisition et mesures

Le dispositif est muni de deux caméras synchronisées temporellement. L’ac-
quisition simultanée se fait grace au logiciel LabView :

1. Congu sur mesure selon les plans de José Lanuza par La baleine bleue, Boulogne

71



72 Chap 5. Dispositif expérimental

— La premiére est placée au dessus de I’écoulement. Une trace laser, inclinée
d’un angle o par rapport au plan, est réfléchie & la surface du fond. Nous
pouvons donc mesurer & chaque instant la déviation de la trace A par
rapport a la situation initiale, et donc la hauteur de la couche h = A tan a.
Il est & noter que le laser est calibré par un systéme de cales avant chaque
utilisation, ce qui permet de mesurer I'angle o (valeur approximative de
1°). Notre protocole expérimental induit une incertitude de 0.1 mm sur la
valeur de la hauteur de la couche dans nos expériences. A la surface de
I’écoulement, nous déposons des traceurs. Ceux ci sont formés de grains
teintés de méme taille que ceux de la suspension (I'encre ne modifie pas
Paspect des grains). Par une technique de corrélation d’image (Correlation
Image Velocimetry), il est possible d’obtenir la vitesse de surface a chaque
instant vg.

— La seconde est placée a l'arriére du dispositif. Elle permet de mesurer la
hauteur instantanée dans le réservoir H. Sachant que le débit est pro-
portionnel & la dérivée de la hauteur H dans le réservoir ) o %, nous
connaissons le débit instantané Q.

5.1.3 Traitement des données

Afin de traiter la grande masse de données (environ 5000 images par expé-
rience), nous avons écrit un programme Java fonctionnant sous Image J 2. Celui
ci est découpé en plusieurs parties :

— Une premiére partie repére la trace laser comme étant le maximum d’in-

tensité lumineuse.

— Une seconde partie choisit une zone de I'image ou il n’y a pas le laser
et adapte le contraste pour faire ressortir les traceurs en noir sur fond
blanc (voir figure 5.1(d)). Les images sont alors prétes pour étre traitées
par C.ILV. (Correlation Imaging Velocimetry) avec le logiciel commercial
DaVis.

On peut donc & chaque instant mesurer la hauteur h, la vitesse de surface vg

en fonction du temps, ainsi que le flux ) défini par la relation :

dH

Q-4 %‘ , (5.1)

ou A désigne la surface du réservoir (variant en fonction de l'angle 6) et H la
hauteur de suspension dans le réservoir. Il est a noter que 1’évolution de H dans
le réservoir peut étre ajustée par une loi de type exponentiel (c.f. figure 5.2). Le
comportement de vidange de la suspension est donc de type visqueux (la hauteur,
donc la pression diminue avec le temps). Dans le cas des matériaux granulaires,
ils frottent aux parois et une partie de leur poids est portée par les parois du
réservoir. La pression au fond du réservoir sature alors au deld d’une certaine
quantité de grains versés et on attend donc une loi de vidange linéaire.

2. Logiciel libre téléchargeable sur la page web http ://rsbweb.nih.gov/ij/
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Image n Image n+1

(c) (d)

FIGURE 5.1 — (a) Représentation schématique de l’écoulement de suspension sur
le plan incliné. (b) Vue de dessus de ’écoulement. La déviation du laser A sert a
mesurer la hauteur de la couche. Les particules sont des traceurs qui permettent
de mesurer la vitesse de surface vs a l'aide d’une technique de corrélation d’image
(C.I.V.). (¢) Photographie prise par la caméra arriére. (d) Traitement des images
par technique de C.1.V.

Puisque le flux @ ne cesse de diminuer en fonction du temps, la hauteur
h, la vitesse vg ainsi que le taux de cisaillement § diminuent aussi en fonction
du temps. Cependant, méme si le flux est variable, la quantité % /(ghsin®)
reste petite devant 1 pendant toute la durée de l'expérience. Cela signifie que
le temps caractéristique de parcours de la suspension sur le plan incliné est pe-
tit par rapport aux variations typiques du flux. Expérimentalement nous avons
confirmation que nous sommes en régime quasi-stationnaire et uniforme :

— Nous avons mené des expériences a flux constant en adaptant le niveau de
suspension dans le réservoir & chaque instant. Aucune différence dans le
comportement n’est observée.

— Visuellement, la variation de la hauteur de la couche est négligeable sur la
distance de mesure.
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FIGURE 5.2 — Mesures obtenues pour une suspension de fraction en grains ¢ =
53.6% a un angle 0 = 15° (a) Fluz Q en fonction du temps. (b) Vitesse de surface
vs (&) et hauteur h (o) en fonction du temps.

Nous pouvons donc considérer qu’en tout point de la couche le coefficient de
friction est identique et est défini selon la relation g = tanf, ou 6 est I’angle
d’inclinaison du plan.

5.2 Caractérisation des grains et du fluide

5.2.1 Grains

Les billes utilisées lors de cette thése sont des billes de polystyréne de la
marque Dynoseeds (fabriqué par Microbeads). Pour ’étude sur le plan incliné,
la trés grande majorité des expériences ont été conduites avec des billes de dia-
metre d = 40 pm (référence TS40). Il existe d’autres tailles de grains utilisées lors
d’expériences de la dynamique du détachement de gouttes et de quelques expé-
riences sur le plan incliné : d = 20 pm, d = 80 pm, d = 140 pm, d = 250 pm. Leur
atout majeur est leur quasi parfaite sphéricité (voir figure 5.3), ce qui permet de
négliger les effets de rugosité dans notre étude.

Leur densité est de 1050 kgm™. La monodispersité de ces billes a été testée
précédemment par tamisage et par une technique de granulométrie laser [25, 65].
Pour les billes de diamétre d = 40 pm, le fournisseur garantit une répartition
des billes entre 38 et 42 pm telle que % < 5%, ou o désigne 'écart type et p la
moyenne du diameétre de grains. Deboeuf et al. [40] ont déterminé une rugosité
par microscopie & force atomique de 100 nm. Il est & noter que les billes de
diameétre d = 80 pm doivent étre soumises & un tamisage car il existe des résidus
de polystyréne liés au processus de fabrication. La monodispersité de nos grains
est donc assurée, impliquant que ’on peut négliger les effets de ségrégation (voir
paragraphe 4.1.6).
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FIGURE 5.3 — Photographie des billes de polystyréne au microscope. Diamétre
d =40 pm.

5.2.2 Fluide

Eau

Des tests préliminaires ont été effectués avec de I'eau, de densité 1000 kgm™3.

Il est possible d’ajuster précisément la densité de ce fluide en ajoutant du sel et
donc de s’affranchir des effets de sédimentation (c.f. paragraphe 4.1.4). Pour
cela, on prépare différents échantillons avec des concentrations en sel différentes.
On peut alors déterminer le ratio adéquat permettant de négliger les effets de
sédimentation. Un crémage important de ces suspensions est observé apreés pré-
paration, di principalement aux bulles d’air qui se fixent sur les billes et les
entrainent alors a la surface. Il est & noter que plus la fraction volumique est
grande, plus cet effet de crémage peut étre négligé.

L’usage de ce fluide a été rendu impossible par des problémes d’évaporation de
Peau. La fraction volumique ne peut alors étre contrélée (définition au paragraphe
4.1.1). Sur la photographie 5.4, on note la formation d'une crotte séche. De
maniére générale, ’évaporation est d’autant plus importante que le rapport des
surfaces libres et du volume de matériau est grand et n’est donc pas adaptée au
cas du plan incliné. Pour éviter ce phénoméne perturbateur, on peut réaliser des
expériences : en atmospheére saturée par le fluide interstitiel sous forme gazeuse ou
en plagant un film liquide d’un fluide non miscible avec le fluide interstitiel le long
des surfaces libres. Nous avons plutot préféré nous affranchir de ces problémes
expérimentaux en utilisant un fluide interstitiel qui ne s’évapore pas.

Huile de silicone

L’huile utilisée est fabriquée au Japon, commercialisée sous la référence Shi-
nEtsu SE KF-6011. Les données fournies par le constructeur sont la densité
p=1070kgm™ a T = 25°C et une viscosité 7 = 139 mPa.s a T = 25°C. La
tension superficielle a été mesurée par Christophe Chevalier [25] & 'aide d’un
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o

FIGURE 5.4 — Photographie d’une suspension eau/grains aprés une expérience
dans un rhéomeétre plan-plan.

tensiometre en utilisant la méthode de la plaque ou de anneau : v =21 mNm™
a T =20°C.

5.3 Suspensions utilisées

5.3.1 Caractéristique des suspensions

Pour I'étude sur le plan incliné, nous avons principalement utilisé des billes
de taille d = 40 pm. Leur taille nous assure que la suspension préparée est non-
Brownienne (voir paragraphe 4.1.2), car d > 1 pm. De plus, la trés bonne homo-
généité en taille de grains nous assure que la suspension est monodisperse (voir
paragraphe 5.2.1).

Tandis que 'huile de silicone a pour masse volumique p = 1070 kgm™2, les
grains ont pour masse volumique p = 1050 kgm™3. Cette légeére différence se
traduit par une vitesse de sédimentation donnée par l'équation (4.9). Ici, nous
prenons 7 = 120 mPa.s et d = 40 pm, on peut alors estimer la vitesse de sédimen-
tation vseq = 0.52 mmh ™! d’une sphére.

Nous vérifions a posteriori que nous sommes dans les conditions d’application
de la formule de Stokes, i.e. en régime visqueux. Dans notre cas, le nombre de
Reynolds Re s’écrit (voir équation 4.2) :

Re = PdVsed (5.2)
n
ou 7 est la viscosité du fluide, veeq la vitesse de sédimentation, d le diamétre des
grains et p la masse volumique du fluide. On obtient donc un ordre de grandeur
pour le nombre de Reynolds Re ~ 2 1073, ce qui nous assure qu'il est bien légitime
d’utiliser la formule de Stokes.
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Dans le cas d’'une suspension, jusqu’a une fraction ¢ = 50%, Richardson et
Zaki fournissent une estimation de la vitesse de sédimentation vy (voir équation
(4.10) en faisant le choix n = 5).

Fraction de grains ¢ (%) | Vitesse de sédimentation
vRz calculée (pmh!)

30 88
40 o4
50 41

TABLE 5.1 — Vitesses de sédimentation calculées avec 'estimation de Richardon
et Zaki pour les suspensions (équation 4.10)

Le tableau 5.2 récapitule les vitesses de sédimentation estimées par Richard-
son et Zaki. Nous pouvons conclure que la sédimentation est négligeable dans
des expériences d’'une dizaine de minutes. En revanche, pour des expériences
qui durent plusieurs heures, méme pour des suspensions denses, i.e. ¢ > 50%, il
convient de prendre en compte la sédimentation.

5.3.2 Préparation des suspensions

Etant donné les cotits de préparation d'une suspension et les volumes mis
en jeu (environ 8 L par expérience), nous recyclons la suspension entre chaque
expérience. Il faut donc suivre un protocole expérimental rigoureux pour s’assurer
de la validité de la concentration en grains mesurée :

— Aprés une expérience, nous homogénéisons la suspension en la mélangeant.

— Nous prélevons un échantillon de suspension que nous diluons avec de

I’huile dans des proportions connues. Nous sommes alors & une fraction
volumique telle qu'une mesure rhéologique classique est possible (voir
paragraphe 5.4). Nous nous plagons systématiquement aux alentours de
¢ = 40%, de maniére & étre dans une portion de la courbe ou la sensibilité
de la viscosité a la fraction volumique ¢ est importante.

— Nous connaissons donc la fraction volumique ¢ de la suspension avec une

incertitude A¢ = 1%.

— Pour obtenir la fraction volumique souhaitée pour I'expérience suivante,

nous ajoutons des grains ou de 'huile dans des proportions connues.

Avant chaque expérience la suspension est mélangée & ’aide d’une spatule
pour assurer sa bonne homogénéité et négliger les effets de la sédimentation.
Au dela d’une fraction volumique ¢ = 58%, nous dégazons la suspension dans
une cuve & vide. Lors d’une expérience sur plan incliné, il est toutefois extréme-
ment difficile d’éliminer les bulles d’air, car elles se forment de nouveau lors de
I'introduction de la suspension dans le réservoir.
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5.4 Etude rhéologique des suspensions

5.4.1 Mesure rhéologique classique pour des suspensions

Rhéométre utilisé

g O%OOOO%O °g O%O%OQ
o

o 9030, 008 ¢ S0 "o ooo%

0.5mm Q OOOOOOSCQCD OOOOOOOO loke] &)

FIGURE 5.5 — Représentation schématique de la géométrie plan-plan striée.

Le rhéomeétre utilisé lors de cette thése est un rhéomeétre plan-plan (schéma
sur la figure 2.6) de type Haake RS100. La taille de 'entrefer a été fixée a
e = 0.5 mm pour la caractérisation rhéologique des suspensions. La géométrie
est striée, de rugosité 0.4 mm pour éviter le glissement aux parois et de rayon
R =35mm?3. Sur la figure 5.5, nous représentons un schéma de la surface de la
géométrie plan-plan. Sil’on compare la valeur de la rugosité par rapport a la taille
des grains, nous constatons que la suspension peut s’écouler entre les interstices.
La rugosité effective est donc donnée par le diamétre des grains, empéchant ainsi
tout glissement aux parois. L’écoulement dans les rainures est négligeable, ce qui
permet de toujours considérer comme un cisaillement simple 1’écoulement dans
I’entrefer. La taille de ’entrefer choisie est environ une dizaine de fois la valeur
du diameétre des grains, valeur préconisée dans la littérature [6]. Cette distance
permet de respecter I’hypothése de milieu continu au sein de ’entrefer.

Mesures rhéologiques

Afin d’assurer une reproductibilité des mesures, nous imposons pour chaque
expérience le méme protocole. En premier lieu, nous appliquons un pré-
cisaillement & + = 200 s™! pendant At = 60 s. Ensuite nous effectuons un aller-
retour entre les valeurs 4 =157 et 4 =300s"! (voir figure 5.6).

Des mesures rhéologiques pour 'huile et une suspension (¢ = 0.48) sont
présentées sur la figure 5.6 pour différentes températures. Dans les deux cas,
I’aller-retour conduit & des résultats identiques. On constate que pour ’huile, la

3. Avec l’aimable aide de Guylaine Ducouret, laboratoire de Physico-chimie des Polymeéres
et des Milieux Dispersés, ESPCI
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FIGURE 5.6 - T'=12°C (), T=21°C (@), T =29 °C (e)(a) Viscosité de I’huile
pure 1y en fonction du tauz de cisaillement (b) Viscosité n d’une suspension de
fraction volumique ¢ = 0.48 en fonction du tauz de cisaillement.

viscosité 1y est indépendante du taux de cisaillement appliqué a 1’échantillon.
En revanche, pour la suspension de fraction volumique ¢ = 0.48, la viscosité 7
décroit légérement pour les forts taux de cisaillement, on est en présence d’un
comportement légérement rhéofluidifiant (voir paragraphe 4.4.2) réversible. Les
valeurs prises pour estimer la viscosité sont celles qui correspondent au plateau,
i.e. pour les bas taux de cisaillement. Au dela de la fraction ¢ = 0.48, le com-
portement devient sensiblement différent pour un aller-retour (voir figure 5.7).
On ne peut donc plus mesurer aisément une viscosité de cisaillement par une
méthode rhéologique classique au-dela de cette fraction de grains.

La viscosité est une fonction décroissante de la température (voir figure 5.8).
Lorsque la température augmente, la barriére énergétique pour déplacer une mo-
lécule est plus facile et donc au niveau macroscopique, la viscosité décroit (abou-
tissant & une loi de température de type Arrhénius). Qualitativement, on retrouve
cette tendance dans nos expériences. On mesure donc la température au cours
de chaque expérience.

Nous avons vérifié que cette dépendance en température est identique, comme
attendu intuitivement, pour 'huile et pour les suspensions. Nous avons testé deux
modeéles (voir figure 5.8) :

— un modéle empirique de type exponentielle décroissante, de la forme y =

Yo + Ae™7 ol T caractérise la décroissance.

— un modéle de viscosité basé sur un processus d’activation de barriére. Cela
correspond & un modeéle d’ajustement de type loi d’Arrhénius qui décrit
le processus d’activation du saut & travers une barriére et est de la forme
y=1yo+ Ae?.

Les résultats des ajustements sont présentés sur le tableau 5.2. On peut sen-

siblement considérer que les dépendances en température sont identiques pour la
viscosité de I’huile et de la suspension. Dans la suite, nous corrigeons les viscosités



80 Chap 5. Dispositif expérimental

viscosité Npp (PS)

1 1
2 4 68 2 4 68 2

10 100 _
taux de cisaillement (s )

(a)

FIGURE 5.7 — (a) Viscosité de cisaillement obtenue avec un rhéometre plan-
plan strié ny, en fonction du tauz de cisaillement v pour une fraction de grains
¢ = 0.56. (b) Photographie de la partie supérieure et inférieure de la géométrie
du rhéomeétre aprés une expérience sur une suspension dense en grains ¢ > 50%.
On peut observer la formation d’un bourrelet intérieur et d’un autre périphérique
impliquant une structuration de I’échantillon.

Fraction de grains ¢ (%) | viscosité mesurée (T'=21°C) | 7 (°C) | E (°C)
0 0.101 23.34 14.3
48 4.04 23.66 14.9

TABLE 5.2 — Parameétres des lois d’ajustement de la viscosité en fonction de la
température.

mesurées selon la température de la piéce en suivant la loi no/n; = e 0043(T2-T1)

Sur la figure 5.9, nous représentons la viscosité de cisaillement pour différentes
fractions volumiques. Entre ¢ = 0% et ¢ = 40% et dans la gamme de cisaillement
testé, le comportement des suspensions est newtonien. Entre ¢ = 40% et ¢ = 48%,
il y a un léger comportement rhéofluidifiant pour les taux de cisaillement les plus
élevés, mais les mesures sont toujours reproductibles. En dessous de ¢ = 48%,
il est donc légitime de définir une viscosité indépendante de 7§ pour une large
gamme de taux de cisaillement.

5.4.2 Validation des résultats
Comparaison avec des mesures en géométrie double gap

Christophe Chevalier [25] a testé les mémes suspensions, avec deux tailles
différentes de grains d = 40 pm et d = 80 pm, dans une géométrie Couette double
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FIGURE 5.8 — (a) Viscosité de l'huile pure no en fonction de la température (b)
Viscosité 1 d’une suspension de fraction volumique ¢ = 0.48 en fonction de la
température. La ligne en trait plein correspond a un ajustement des données par
une loi exponentielle y = yg + Ae™7 et celle en pointillé a un ajustement de type
loi d’Arrhénius.

gap (voir paragraphe 2.4.2). Le rhéométre est commercial (Haake-RS600), d’en-
trefer e = 2 x 0.25 mm et de rayon moyen R =20 mm. Le rayon est grand devant
la taille de I'entrefer, on peut donc considérer que le profil de vitesse est linéaire
dans l'entrefer (sauf s’il existe par exemple des phénomeénes de localisation de
I’écoulement). Le taux de cisaillement y est donc constant. Nous comparons entre
¢ =0% et ¢ = 40%, les mesures obtenues avec un rhéometre plan-plan np,, et celles
obtenues avec un rhéomeétre de Couette 7. Sur la figure 5.10 (a), nous consta-
tons que les différentes valeurs de viscosité trouvées sont en bon accord entre
elles. Sur cette méme figure sont représentés les différents modéles introduits
au paragraphe 4.2.3. Nous comparons au paragraphe suivant nos mesures a ces
modéles.

Comparaison avec le modéle de Zarraga

Nous utiliserons trés souvent le modeéle de Zarraga. Nous avons choisi celui-
ci parmi les autres modeles empiriques, car il est sans paramétre ajustable. Le
modele de Krieger-Dougherty (voir équation (4.14)) est celui fréquemment utilisé
par la communauté scientifique. Toutefois, il nécessite de connaitre la fraction
volumique maximale ¢p,, accessible uniquement par des techniques locales. Ne
connaissant pas ¢p, il nous imposerait deux paramétres libres. De plus, il ne
recouvre pas la limite d’Einstein et n’est donc utilisable que pour des gammes
faibles de fraction volumique.

Pour une comparaison plus fine, nous comparons les mesures expérimentales
avec celles issues du modele de Zarraga nz (c.f. paragraphe 4.2.3) en normalisant
les données expérimentales 7(®)/nz(¢). La figure 5.10(b) compare les valeurs
normalisées pour différentes géométries et tailles de grain. On constate sur ce
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FIGURE 5.9 — Viscosité de cisatllement obtenue avec un rhéométre plan-plan strié
Npp €en fonction du tauz de cisaillement v pour différentes fractions de grain ¢ a
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6=20% (o), 9= 0% ()]

graphique, que pour les trois expériences présentées, il y a un trés bon accord
avec une précision de l'ordre de 10%. Tracé en échelle linéaire, cela constitue un
test fort de la cohérence de nos données avec le modeéle de Zarraga. On peut donc
en déduire que le modéle de Zarraga décrit correctement les données jusqu’a une
fraction volumique ¢ = 48% pour la géométrie plan-plan et jusqu’a la fraction
volumique ¢ = 40% pour la géométrie de Couette. De plus, notre protocole ex-
périmental est validé pour la mesure de la viscosité des suspensions dans cette
gamme de fraction volumique ¢.

Le trés bon accord entre les différents résultats expérimentaux, obtenus avec
différentes géométries, et le modéle de Zarraga prouve qu’en dessous d’une frac-
tion volumique ¢ = 50%, on peut négliger la migration (c.f. paragraphe 4.3.1) et
Pagrégation de particules (c.f. paragraphe 4.1.5).

5.5 Conclusion

On peut donc déduire de ce chapitre qu’au deld d’une fraction volumique ¢ =
50%, la rhéologie "classique" ne permet pas de mesurer aisément une viscosité.
De plus, les effets de glissement aux parois, localisation et migration de particules
induisent d’énormes difficultés pour mesurer la viscosité des suspensions. Il a été
montré qu’il est plus approprié de travailler a contrainte fixée [67] pour I’étude des
suspensions denses, mais aussi qu’il est nécessaire de tenir compte de la migration
de particules [66, 116]. Huang et al. [66] décrivent une mesure dans un rhéométre
de Couette. Toutefois, leur méthode ne permet pas de s’affranchir totalement des
problémes de migration de particules. Nous verrons dans la partie suivante que
le plan incliné peut étre vu comme un bon rhéomeétre pour les suspensions denses
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FIGURE 5.10 — (a) Viscosité de la suspension en fonction de la fraction volu-
mique ¢ pour différentes géométries : npp (plan-plan), nc1 (géométrie de Couette,
d =40 um) et neo (géométrie de Couette, d = 80 pm). 0. sont obtenues par Chris-
tophe Chevalier [25].(b) Viscosité normalisée de la suspension n(¢)[nz(¢), avec
nz la viscosité extrapolée du modéle de Zarraga pour la fraction volumique de
lexpérience.

en grains car il permet de mesurer aisément une viscosité jusqu’a des fractions
volumiques ¢ = 60% en s’affranchissant des problémes de migration.






Chapitre 6

Rhéologie des suspensions sur un
plan incliné

Puisque la rhéologie classique est mise en échec dans le cas des suspensions
denses, nous allons utiliser un rhéométre original dans le cadre de cette these : le
plan incliné. Pendant I’écoulement, celui-ci a la particularité de fixer dans toute la
couche le rapport entre contrainte tangentielle et contrainte normale par ’angle
selon la relation (figure 6.1) :

Ozy

tanf = (6.1)

Y

Oyy

ou (Ox) est la direction parallele au plan et (Oy) la direction perpendiculaire
au plan. Celles-ci s’écrivent dans la couche :

oay(y) = pgsinb(h—y) et oy (y)=pgcosd(h-y) . (6.2)

X

FIGURE 6.1 — Schéma en coupe du plan incliné et des contraintes s’exergant sur
la couche.

85



86 Chap 6. Rhéologie des suspensions sur un plan incliné

L’étude sur plan incliné présente deux avantages par rapport & un rhéométre
classique :

— La hauteur de la couche et donc la contrainte de cisaillement sont adaptées

par le matériau lui-méme.

— La contrainte normale est connue et donnée par la hauteur h.

— 1II limite les déformations. La visualisation de I’écoulement a lieu 10 cm

aprés le réservoir et la hauteur de la couche varie typiquement entre 2 et
10 mm. Les déformations typiques sont donc de 'ordre de 10 a 50. Nous
limitons alors énormément les effets de la migration par rapport & un rhéo-
métre classique ou la déformation est plutét d’un ordre de grandeur supé-
rieure.

De nombreuses études le décrivent comme un excellent rhéomeétre pour une
large gamme de fluides complexes : matériaux granulaires secs [97] ou immergés
[22], neige [107], fluides viscoplastiques |23, 29]. L’idée générale de ce chapitre est
de mesurer la viscosité des suspensions dans une gamme de fractions volumiques
telle que, jusqu’a maintenant, ce n’était possible que par des techniques lourdes
et cotteuses (e.g IRM [91]).

Les expériences présentées dans ce chapitre durent une dizaine de minutes
et ont été effectuées pour des angles 8 = 5° et § = 15 ° uniquement. Dans ces
conditions, nous allons voir que la rhéologie des suspensions est bien décrite par
un fluide effectif.

6.1 Lois d’écoulement et comportement

6.1.1 Ecoulement de la suspension

(a) (b)

FIGURE 6.2 — Photographies de [’écoulement pour une suspension de fraction
volumique ¢ =52.3% a0 =15° (a) Passage du front (b) Au milieu de I’écoulement
(c) A Uarrét, on note une structuration de l’écoulement.

L’écoulement de la suspension se déroule toujours selon le méme schéma :

— Passage du front. C’est le seul instant ot ’on a accés a la vitesse moyenne
de ’écoulement, via la mesure de la vitesse du front vf. En effet, méme
si nous connaissons le flux instantané au niveau du réservoir, comme celui
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ci varie avec le temps, nous ne pouvons déterminer simplement la vitesse
moyenne au niveau du champ d’observation (décalage en temps).

— Ecoulement établi. C’est dans cette période de I’écoulement que nous me-
surons la hauteur h et la vitesse de surface vs.

— Arrét de I'écoulement. On observe des zones fixes et d’autres en mouve-
ment, ce qui conduit & une structuration de l’écoulement, puis & l'arrét
complet pour des hauteurs trés fines.

Pour les fractions volumiques supérieures a 58%, I’écoulement a tendance a se
déformer sur ses bords (voir photographie 6.3), ainsi qu’a s’autochenaliser, c’est-
a-dire qu’il n’occupe pas toute la largeur du canal. En decd de cette fraction,
I’écoulement occupe toute la largeur du canal et est donc confiné.

Dans ce chapitre, nous nous concentrerons sur le début de I’écoulement. La
dynamique avant l'arrét sera traitée dans le chapitre 7.

FIGURE 6.3 — Photographie du passage du front d’une suspension de fraction
volumique ¢ = 59% pour un angle 6 = 15 °. Pour ces suspensions trés denses, on
note une déformation sur les cotés du front.

6.1.2 Modéle de fluide visqueux effectif

Coussot et al. [35] montrent que la bentonite (suspension argileuse), ne
s’écoule pas en dessous d’un certain angle. Sur un plan incliné, la relation entre
contrainte et hauteur est donnée par 'équation (3.5) : 04y (y) = pgsiné(h - y),
avec (Oy) la direction perpendiculaire au plan. Ainsi, pour un fluide a seuil
idéal, ’écoulement s’arréte quand la contrainte de cisaillement devient égale & la
contrainte seuil o, (voir paragraphe 2.1.2) pour une hauteur h. = o./pgsinf. Dans
notre cas, les suspensions s’écoulent quels que soient les angles ou les fractions vo-
lumiques. A la fin de I’écoulement, lorsque la suspension se fige, les hauteurs sont
de l'ordre d’une dizaine de taille de grains. Avec notre résolution, nous pouvons
considérer notre suspension comme un fluide newtonien sans effet de seuil.

Il peut paraitre contre intuitif de ne pas "ressentir" I’effet des grains pour ces
suspensions denses, pouvant conduire a des effets de blocage. On peut imaginer
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que lisodensité étant quasiment parfaite Ap = 20 kgm™, il n’y a pas de pres-
sion granulaire. Toute la pression est absorbée par le fluide. Le comportement
s’apparente alors & celui d’un fluide sans seuil.

Dans le cas de I’écoulement d’un fluide visqueux newtonien, I’équation consti-
tutive (2.2) est : o4y = 1y = n‘idL;. Sur le plan incliné, un élément de particule
fluide n’est soumis qu’a la gravité et au cisaillement. Par symétrie du probléme,
la vitesse est portée par ’axe (Ox) et ne dépend que de y. L’équation de Navier-
Stokes (2.16), en régime stationnaire, s’écrit alors pgsin 6+ % = 0. Cela conduit

a une expression de la vitesse dans 1’écoulement de la forme :

pgsind
v(y) = =5 —y(2h-y) , (6.3)
n
ou p est la masse volumique du fluide, 1 sa viscosité et h la hauteur de la couche.
La vitesse a la surface y = h et la vitesse moyenne < v > pour ’écoulement d’un
fluide newtonien sont alors données par :

1 rh pgh?sinf 2
t :—/ dy=—"—"—=-vs. (64
o <os= i [Toay =202 6

pgh?sin 6

vs=v(h) = o

Cette formulation de la vitesse implique que le fluide est newtonien (il doit donc
s’écouler quel que soit I'angle, ce qui est en accord avec nos observations expéri-
mentales). A chaque instant, nous connaissons la hauteur h et la vitesse de surface
vs (voir paragraphe 5.1.3). Dans le cadre de ce modéle visqueux, la viscosité lors
d’un écoulement sur plan incliné est définie par :

pgh?sin 6
n= e (6.5)

6.2 Mesure d’une viscosité effective

6.2.1 Comportement des suspensions

Pour un fluide newtonien, I’équation (6.4) implique que la vitesse de surface
vs et la hauteur h? sont proportionnelles. Sur la figure 6.4(a) nous représentons
des données expérimentales pour trois expériences typiques : au début de 'ex-
périence, pour les grandes hauteurs, la relation entre h? et vs est linéaire. Cela
signifie que ’écoulement peut étre décrit par un modeéle de type fluide visqueux.
La pente est alors directement proportionnelle & la mesure d’une viscosité macro-
scopique définie selon la relation (6.5). Systématiquement, pour les couches les
plus minces (donc a la fin de Pexpérience) il y a une déviation du comportement
visqueux. h? n’est alors plus proportionnel a vs. On observe trés nettement cette
tendance sur la figure 6.4(b) ou la viscosité mesurée 7 est représentée en fonction
de h/d. Au début de l'expérience (pour les grandes hauteurs), les valeurs de 7
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FIGURE 6.4 — (a) Comportement visqueux sur le plan incliné : Représentation de
Uépaisseur élevée au carré h? en fonction de la vitesse de surface vs pour Uangle
0 = 15° et trois fractions volumiques différentes : ¢3 =57.8% (2), 2 = 53.6% (o),
¢1=48.8% (O). (b) Viscosité n en fonction de la hauteur adimensionnée h/d. La
ligne en pointillé représente la valeur moyenne du plateau et donc la valeur de
la viscosité mesurée n;p(p). h* est la hauteur a laquelle il y a un changement de
régime.

se situent sur un plateau. Cela prouve que dans ce régime, la viscosité est indé-
pendante a la fois du taux de cisaillement et de la pression de confinement (voir
expression de oy, dans ’équation (3.5)).

Nous établissons & partir des courbes représentées sur la figure 6.4(b) un
protocole de de mesure de viscosité n;, a I’aide du plan incliné. Nous définissons
une viscosité de la suspension 7;, mesurée sur le plan par :

. ~ pgh?sin 6
771p(¢) - 2‘/5 9

mesurée dans le domaine ol 7 en fonction de la hauteur h est représentée par un
plateau.

La gamme de taux de cisaillement et de pression de confinement explorée varie
en fonction de la fraction volumique ¢. Pour les faibles fractions volumiques, la
gamme typique de pression est de 10 & 150 Pa et de taux de cisaillement de
1 a 10s™!. Pour les fortes fractions volumiques, la gamme de pression est de
100 a 150 Pa et le taux de cisaillement de 0.1 4 157! (nous rappelons que nous
explorons une gamme de 1 4 200 5™ par des méthodes de rhéologie classique).

Pour chaque expérience, pour les faibles valeurs de hauteur, nous observons
une déviation de ce modele visqueux et une chute de la valeur de la viscosité. Il
est & noter que la déviation se produit pour les faibles taux de cisaillement. On ne
peut donc associer le comportement observé & un comportement rhéofluidifiant.
Nous discuterons plus en détail, dans la partie 6.3, la déviation d’un modéle
visqueux classique.

(6.6)
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Nous définissons h* comme la hauteur de changement de régime pour nos
expériences telle qu’en dessous il n’est plus possible de mesurer la viscosité de la
suspension. Nous mesurons h* comme la plus faible valeur de la hauteur dans le
régime "visqueux", i.e. 7 est constant (Fig. 6.4) et dévie de 5% par rapport a sa
valeur moyenne.

6.2.2 Mesure d’une viscosité

Nous définissons la viscosité globale mesurée 7;;, sur le plan incliné, comme la
valeur moyenne du plateau mesurée pour chaque expérience (Fig. 6.4(b)). Nous
employons dans la suite de cette these le terme de viscosité globale par opposition
& une mesure locale de viscosité.

- 10 g & npers
0 n, 65
® Viscosité locale par IRM (Ovarlez et al.)
103 X Rhéométrie classique (N, ,N.1:Ne)
pp’ le1 le2
—— Modele de Zarraga

viscosité relative n

01 02 03 04 05 06
fraction volumique ¢

FIGURE 6.5 — Viscosité relative de cisaillement n*(¢) = n(¢p)/no en fonction de la
fraction volumique ¢ : rhéométrie sur plan incliné (O, A ), rhéométrie classique
(®) ou mesures locales [91] (). La ligne représente la prédiction du modéle de
Zarraga [120].

Les résultats pour n"(¢) = nip(¢)/no, déduites des mesures sur plan incliné,
sont représentés sur la figure 6.5 pour différents angles § = 5° ou 6 = 15°. La
viscosité mesurée est indépendante de ’angle d’inclinaison du plan incliné avec
I’horizontale. C’est encore une preuve que dans la gamme de fraction volumique
testée (de 35% a 61%), la viscosité est indépendante du taux de cisaillement et
de la pression de confinement.

Sur cette figure 6.5, nous comparons aussi les résultats sur plan incliné avec
les expériences de rhéologie classique décrites au paragraphe 5.4.2. Dans le do-
maine de fraction volumique accessible par la rhéologie classique, i.e. ¢ < 48%),
on note un trés bon accord avec les mesures sur plan incliné. Pour les fractions
volumiques ¢ > 48%, nous ne pouvons comparer qu’a des mesures locales obte-
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nues par Ovarlez et al. [91] utilisant un IRM (technique de mesure décrite au
paragraphe 2.4.3). Nos données sont en trés bon accord avec des mesures locales
qui s’affranchissent des problémes de structuration. Le plan incliné permet donc,
au niveau macroscopique, une mesure globale de la viscosité. Dans le futur, on
pourrait donc généraliser cette technique simple a 1’étude de suspensions plus
complexes : rugosité des grains, polydispersité...Cette méthode pourrait aussi
étre développée lors d’expériences sur le terrain avec un plan incliné miniaturiseé.

o}
- 41| an,e5 a

= 10 fF|q 65

g 4F | ® IRM (Ovarlez et al.)

= F | <€ Couette (Huang et al.)

© 2F |— Modéle de zarraga

o 3

= 10" F

9 i

= af B

8 2F <

R 21 ° <<<<<<

S 10"

4f 1 . 1 . 1
0.52 0.56 0.60

fraction volumique @

FIGURE 6.6 — Viscosité relative de cisaillement 0" (¢) = n(@)/no en fonction de la
fraction volumique ¢ : rhéométrie sur plan incliné (O, A ), rhéométrie de Couette

[66] (<) ou mesures locales [91] (o).

Nous comparons aussi nos résultats & ceux de Huang et al. dans une cellule
de Couette [66]. Sur la figure 6.6 (c’est un zoom de la figure 6.5 pour les fractions
¢ > 52%), nous présentons nos propres mesures, des mesures locales [91], ainsi
que celles de Huang et al. . Nous constatons que les mesures globales en cellule
de Couette sont du bon ordre de grandeur, mais systématiquement plus faibles
que les mesures locales. Une viscosité mesurée plus faible est la signature d’une
migration de particules (glissement aux parois négligeable) des régions de fort
taux de cisaillement vers celles de faible cisaillement [81] (c.f paragraphe 4.3.1).
Pour que les mesures de viscosité soient pertinentes dans une cellule de Couette,
il est nécessaire que ’entrefer soit plus grand que quelques tailles de grain, mais
suffisamment petit pour minimiser les effets de la migration de particules et
donc que la fraction volumique soit homogene. Cette condition est difficile &
atteindre expérimentalement. Une mesure classique n’est donc pas interprétable
sans information supplémentaire. Cela nécessite alors 'utilisation d’une technique
locale non-intrusive (e.g. IRM) ou d’une suspension iso-indice (donc transparente
pour mesurer les vitesses des particules).
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6.2.3 Comparaison avec des modéles semi-empiriques

n
o
T

0.0

viscosité normalisée n/n:

0.40 0.50 0.60
fraction volumique @

FIGURE 6.7 — Viscosité de cisaillement adimensionnée par la viscosité de Zar-
raga (@) /nz en fonction de la fraction volumique ¢ : rhéométrie sur plan incliné
(@, &), rhéométrie de Couette [66] (<) ou mesures locales [91] (o). La ligne en
pointillé représente 'erreur sur [’estimation du modéle de Zarraga nz due a l'er-
reur A¢ = 0.01 sur la mesure de la fraction volumique [120].

Pour une comparaison plus fine des données avec le modéle de Zarraga, nous
représentons les données adimensionnées par la valeur prédite par le modeéle
nz sur une échelle linéaire. Nous représentons aussi sur la figure 6.7 les barres
erreurs prenant en compte lincertitude A¢ = 1% sur la fraction volumique. En
dessous d’une fraction volumique ¢ = 55%, il y a un accord expérimental excellent
entre nos valeurs et celles du modele. Au dela de ¢ = 55%, nous observons une
déviation systématique de nos mesures avec celles du modéle, mais comprise
dans la barre d’erreur. Sur cette figure, nous constatons que les données locales
d’Ovarlez et al. [91] vérifient une tendance tout a fait similaire. En revanche,
les données globales en cellule de Couette d’Huang et al. [66] se situent hors
de la barre d’erreur, confirmant qu’il est difficile de prendre correctement en
compte 'effet de la migration de particules. Nous avons ainsi testé le modéle
semi-empirique de Zarraga, auquel on ne peut accorder une confiance absolue.

Le modele de Krieger-Dougherty (4.14) est le plus utilisé pour présenter les
mesures rhéologiques des suspensions. Pour les données locales présentées ici,
Ovarlez et al. [91] obtiennent n = 2 et ¢y, = 0.605, out ¢y, est déterminé a partir
de mesures locales de fraction volumique. Nous n’avons pas accés dans notre cas
a une valeur expérimentale de ¢n,. Nous ne pouvons alors utiliser le modéle de
Krieger-Dougherty uniquement comme un modéle & deux paramétres ajustables.
Sur la figure 6.8, nous comparons nos données au modéle de Krieger-Dougherty
dont les parameétres sont ajustés pour les mesures locales. Remarquons qu’ils
utilisent une fraction maximale de ¢y, = 60.5% comme paramétre d’ajustement,
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FIGURE 6.8 — Viscosité de cisaillement adimensionnée par la viscosité de Zarraga
n(p)/nz en fonction de la fraction volumique ¢ : rhéométrie sur plan incliné
(@, &) ou mesures locales [91] (o). La ligne en trait plein correspond au modéle de
Krieger-Dougherty ajusté pour les mesures locales. La ligne en pointillé représente
Uerreur sur l'estimation du modéle de Zarraga nz due a Uerreur A¢ = 0.01 sur
la mesure de la fraction volumique [120].

alors que nos expériences sont pour des fractions volumiques allant jusqu’a ¢ =
61%. Toutefois, nos mesures de fraction volumique étant entachées d’une erreur
de 1%, ce n’est pas contradictoire. Nous pouvons constater sur la figure 6.8 que
pour les fractions volumiques supérieures a 55%), le modele de Krieger-Dougherty
reproduit plus fidélement la tendance de nos données. Cela conduit alors & un
ajustement de nos données selon la relation :

' U ¢\
"(¢)"n0(1 0605) ! (6.7
prés de la fraction volumique maximale ¢y,.

Mills et Snabre [86] ont développé trés récemment un modéle rendant compte
de cette dépendance en (¢ — ¢) 2. An niveau mésoscopique, proche de la frac-
tion volumique maximale ¢y, ils considérent que la suspension est formée de N,
grains piégés dans des amas (clusters) au milieu de Nf particules libres. Cette ap-
proche conduit a considérer la contrainte de cisaillement comme la somme d’une
contribution visqueuse et d’une contribution frictionnelle. Proche de la transition
de blocage (jamming), le terme frictionnel devient dominant : les particules blo-
quées dans les clusters entrent en contact, la pression granulaire augmente alors.
Ce modele prédit une viscosité sous la forme :

1 o< no(pm — ¢) 2, (6.8)
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ol g est la viscosité interstitielle du fluide. Cela décrit donc une singularité en
(¢m — )2 au voisinage de la fraction volumique maximale ¢y,. Nos données sur
plan incliné correspondent donc aux prédictions de Mills et Snabre.

Le trés bon accord entre nos mesures de viscosité sur plan incliné et des me-
sures locales nous permet de valider notre protocole expérimental. Nous pouvons
alors définir une équation constitutive pour I’écoulement des suspensions sur plan
incliné, quand h < h* : 'écoulement est gouverné par o = 1(¢)7. Nous pouvons
déterminer 1(¢) qui peut étre comparé au modeéle de Zarraga (4.16). De plus,
nos estimations pourraient étre utiles & I’élaboration d’un modéle plus approprié
couvrant toute la gamme de fractions volumiques.

6.3 Discussion et limites d’un modéle visqueux

6.3.1 Migration de particules
Distance typique de migration

Un tres bon accord entre nos mesures globales et des mesures locales indique
que la fraction volumique en grains reste homogéne dans la couche et donc la
migration de particules peut étre négligée dans notre montage. Un trés grand
nombre de données expérimentales et théoriques [2, 19, 56, 81, 87| décrivent une
migration des régions de fort taux de cisaillement vers celles de faible taux de
cisaillement, liée & la distribution de contraintes normales. Nous souhaitons a
posteriori vérifier que la distance typique de migration est négligeable. La consé-
quence de la migration est une non-homogénéité de la fraction volumique ¢ dans
I’échantillon. Nott et Brady [88] montrent que la migration est un phénomeéne
diffusif. Les particules migrent pendant un temps ¢ sur une distance a définie
par :

a=2(D 1), (6.9)
ou D 5 est le coefficient de diffusion. On peut ’écrire sous la forme :
d* 4D(¢)
D YET L (6.10)

avec D(¢), coefficient de diffusion adimensionné avec, pour ¢ > 30%, ce qui cor-
respond aux valeurs utilisées dans nos expériences, 12D(¢) ~ 1 [88] (paragraphe
4.3.1). d est le diameétre des particules et + le taux de cisaillement moyen. Dans
nos expériences, on peut définir un temps caractéristique ¢ & partir de la vitesse
moyenne < v > et de la distance entre le point de mesure et la sortie du réservoir
L=10cm :

L
t= .
<v>

(6.11)

Le taux de cisaillement moyen dans la couche de hauteur h est donné par :
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3<v>
2h

On trouve alors une distance de migration :

1/2
a= % ((FTL) . (6.13)

L’effet de la migration de particules est plus important pour les couches de faible
hauteur h. Une hauteur typique minimale pour le régime visqueux est A = 2 mm,
ce qui conduit & a = 0.1 mm. Les particules migrent donc sur des distances cor-
respondant & environ 1/20 de la hauteur de la couche. Pour que le profil de
concentration soit totalement établi, une migration sur la moitié de la couche est
nécessaire [88]. Cette estimation indique que l'influence de la migration est faible
dans I’échantillon.

Timberlake et Morris [117] décrivent des expériences trés similaires aux
notres : écoulement de suspensions sur plan incliné pour des hauteurs de couche
de Dordre de 50 fois le diamétre des grains et des distances d’observation allant
jusqu’a L = 137 cm. Dans leur cas les profils de vitesse ont tendance a évoluer vers
des profils de type "bouchon". Les effets de migration de particules sont donc
bien plus importants dans leurs expériences. Nous pensons que cette différence
est due au fait que, dans leur systéme, les hauteurs et les déformations sont plus
importantes.

= (6.12)

Profil de vitesse
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FIGURE 6.9 — Données de profil de vitesse (I’état d’équilibre des flux de particule
est atteint) obtenues dans une cellule de Hele-Shaw par Lyon et Leal [83] d’épais-
seur h : (a) Influence de la fraction volumique initiale sur le profil d’écoulement.
(b) Loi d’ajustement d’un profil.
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S’il y avait migration sous cisaillement, les grains auraient tendance a migrer
du bas de la couche vers le haut de la couche (région moins cisaillée). Expé-
rimentalement, si les temps sont grands devant ceux de migration, la fraction
volumique doit étre plus importante en y = h, donc la viscosité locale doit étre
plus importante. Le profil de vitesse parabolique (6.4) doit donc s’aplatir. Nous
allons faire ’hypothése d’une migration de particules et modéliser le profil de
vitesse par une loi de puissance d’exposant n > 2 :

o(y) :Ql-(%)n) , (6.14)

ou v(y) est la vitesse a laltitude y et vs la vitesse de surface en y = h.
La vitesse moyenne est alors reliée a la vitesse de surface par les relations :

<v>= (6.15)

Vg soit n =
n+l "’ s

<v>
La sensibilité de la fraction volumique sur la viscosité est une fonction croissante
de la fraction volumique. Ainsi, méme si le coefficient de diffusion D(¢) est
indépendant de ¢ pour ¢ > 30%, le profil de vitesse sera plus aplati pour les

fractions les plus importantes et donc la valeur de n plus importante.
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FIGURE 6.10 — Profil d’écoulement : (a) Représentation schématique de la vitesse
de surface vs et de la vitesse moyenne < v > quand le front passe sous la caméra.
(b) Loi de puissance définie selon [’équation (6.15) en fonction de la fraction
volumique ¢ : 0 =15° (A), 6 =5° (O), obtenue sur le plan incliné et (o) déduit
du profil de vitesse dans une cellule de Hele-Shaw par Lyon et Leal [83]. Le trait
pointillé est un guide pour les yeux. La ligne n = 2 représente la valeur attendue
pour un profil de vitesse parabolique.

Lyon et Leal [83] ont mesuré le profil de vitesse dans une cellule de hauteur h
pour 3 fractions volumiques ¢ différentes. Leurs profils de vitesse sont déviés d’un
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profil parabolique et nous les avons ajustés selon un profil en loi de puissance de
la forme :

v(y):vmax(l—(%)") ,  soit ln(l—w):nln(g) . (6.16)

Umax h

En représentant In (1 = v(y)/vmax) en fonction de In(¥), nous avons alors direc-
tement acces a la valeur de ’exposant n

Expérimentalement, nous connaissons la vitesse de surface vs et la vitesse du
front que nous assimilons & la vitesse moyenne < v >. Lors du passage du front,
nous pouvons donc déterminer n selon la relation (6.15) au début de chaque
expérience et pour différentes fractions volumiques. Les résultats obtenus pour
différents angles sont représentés sur la figure 6.10(b). Nous trouvons systémati-
quement une valeur de n légérement inférieure a la valeur n = 2 attendue pour
un profil de Poiseuille. Nous comparons ensuite nos données & celles de Lyon et
Leal dans une cellule de Hele-Shaw. Dans leur cas, comme attendu, la valeur de
n est une fonction croissante de la fraction volumique. En revanche, dans nos
expériences, nous ne constatons aucune dépendance avec la fraction volumique ¢
et les valeurs de n mesurées sont systématiquement inférieures a celles mesurées
par Lyon et Leal. Nous avons donc une preuve expérimentale qu’il est légitime
de négliger la migration de particules dans nos expériences.

Notons que la migration de particules est fortement liée dans la littérature
[2, 19, 56, 80, 87] a la distribution de contraintes normales. Celle-ci dépend trés
fortement de la géométrie étudiée. En paralléle aux observation de Lyon et Leal
[83], Isa et al. |68] décrivent dans le cas d'un tube capillaire la formation d’un
profil de vitesse "bouchon", pour des suspensions colloidales. La distribution
de contraintes normales sur plan incliné, ainsi que I’amplitude des déformations
(comme nous 'avons souligné dans le préambule) sont différentes de celles dans
un capillaire ou une cellule de Hele-Shaw, ce qui peut expliquer que nous puissions
négliger la migration de particules.

Expériences complémentaires

Nous avons conduit 3 expériences complémentaires : deux pour une taille de
grains de diamétre d = 80 pm, et ’autre pour une position d’observation différente
sur le plan (L = 20 cm). Nous n’observons pas de différence de comportement. Ces
points de mesure sont reportés sur la figure 6.11. Nous constatons que la taille
des grains ou la déformation ne modifient pas la valeur de la viscosité mesurée.
De ces points de mesure nous pouvons tirer plusieurs conclusions :

— 1l est tout a fait légitime de considérer la suspension comme isodense, car
la vitesse de sédimentation varie comme d? (c.f. force de Stokes définie
au paragraphe 4.1.4). Nous vérifions donc a posteriori que les effets de
sédimentation sont négligeables au sein de la suspension.
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FIGURE 6.11 — Expériences complémentaires pour une taille de grains d = 80 pm
et une position de mesure L = 20 cm.

— La migration de particules dépend elle aussi de la taille des grains en d>
(c.f. paragraphe 4.3.1). Si la migration jouait un réle prépondérant dans
notre systéme, nous devrions donc avoir une dépendance avec la taille des
grains et la déformation (c’est-a-dire une autre position de mesure sur le
plan), ce qui n’est pas le cas. Nous pouvons donc négliger I'influence de la
migration de particules dans notre mesure de viscosité.

6.3.2 Limites d’un comportement visqueux
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FIGURE 6.12 — Limites du modéle visqueuz : (a) Hauteur de changement de régime
h*. (b) Tauz de cisaillement moyen  délimitant la fin du régime visqueux :
0=15° (&), §=5° (0), la ligne pointillée est un guide pour les yeuz.
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Sur la figure 6.4, nous avons déja constaté une déviation systématique du
comportement visqueux pour les épaisseurs de couche les plus faibles, ce qui
correspond temporellement & la fin de 'expérience. Au dela d’une valeur notée
h*, la viscosité définie selon (6.5) n’est plus constante et décroit.

La valeur de h* dépend trés fortement de la valeur de la fraction volumique
de la suspension ¢, mais est indépendante de I'angle 8, comme nous pouvons
le constater sur la figure 6.12(a). Plus la fraction volumique est élevée, plus la
déviation se produit tot lors de Pexpérience et donc plus h* est élevée. Nous
ne pouvons associer ce changement de régime & la migration de particules sous
cisaillement car celle-ci ne dépend que de la hauteur de la couche h.

Nous avons aussi représenté sur la figure 6.12(b) le taux de cisaillement moyen
4 = vg/h dans la couche lors du changement de régime en fonction de la fraction
volumique. Sa dépendance avec la fraction volumique ¢ est forte, et celle avec
Pangle 6 est moindre. Huang et al. [67] définissent le taux de cisaillement qui gére
la transition entre le régime frictionnel et visqueux et donc la localisation, celui-ci
est de 'ordre de 0.02s7!. Celle valeur est donc au moins un ordre de grandeur
en dessous de celle que nous trouvons. Cela indique que le changement de régime
("cross-over") que nous observons n’est pas régi par le méme mécanisme physique
que celui décrit par Huang et al. .

6.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons montré comment le plan incliné permet une
mesure rhéologique simple de la viscosité des suspensions jusqu’a des fractions
¢ =61%.

En traitant les données a ’aide d’'un modéle purement visqueux, nous sommes
en mesure d’obtenir une viscosité globale pour tout 1’échantillon, sans avoir
recours a des mesures locales complexes et coiteuses (e.g. par des techniques
d’IRM). Les conditions expérimentales dans lesquelles nous avons travaillé nous
permettent de négliger la migration de particules. La fraction volumique reste
donc homogéne dans ’échantillon. De plus, la hauteur variant lors de 1’écou-
lement, nous pouvons affirmer que notre mesure est indépendante du taux de
cisaillement et de la pression de confinement.

Le protocole expérimental établi dans ce chapitre permet donc de mesurer une
viscosité pour des suspensions trés denses et peut étre adapté a des mesures sur
le terrain, ou a des matériaux plus complexes (grains rugueux, polydispersité...).

Néanmoins, pour les couches les plus fines, le comportement de la suspension
dévie contintiment d’un modéle visqueux. Au deld de la hauteur de changement
de régime notée h*, les hétérogénéités se font donc ressentir. Nous qualifierons
alors ce régime de "pseudo-granulaire". Nous le traiterons dans le chapitre suivant
(chapitre 7).






Chapitre 7

Régime "pseudo-granulaire" des
suspensions

Nous avons montré au chapitre précédent que le plan incliné est un rhéo-
metre adapté a I’étude des suspensions denses. En de¢a d’une hauteur notée h*,
I’écoulement de la suspension n’est plus celui d’un fluide visqueux newtonien.
Ce chapitre se consacre a I’étude de la dynamique de ’écoulement au-dela du
comportement visqueux.

Qualitativement, pour les plus faibles hauteurs de couche, I'influence des
grains s’accroit et le comportement aura donc tendance & évoluer vers celui d'un
granulaire. Dans le cas de 1’écoulement de suspensions sur plan incliné, on s’at-
tend ainsi & observer deux situations extrémes : une premiére que nous avons dé-
crite au chapitre précédent pour les grandes hauteurs de couche, correspondant &
un comportement de type fluide visqueux et une deuxiéme, pour les faibles hau-
teurs de couche se rapprochant d’un comportement "pseudo-granulaire". Nous
tacherons donc dans ce chapitre d’identifier le role des grains, puis de comprendre
comment s’effectue la déviation d’un comportement visqueux par une étude des
lois d’écoulement sur un plan incliné.

Nous présenterons des expériences effectuées majoritairement avec des tailles
de grains de d = 40 pm pour différents angles et différentes fractions volumiques.
En premier lieu, nous identifierons un régime "pseudo-granulaire". Puis, nous
proposerons une régle d’écoulement. Enfin, nous tenterons de donner une in-
terprétation physique & la hauteur de cross-over entre le régime visqueux et
"pseudo-granulaire".

7.1 Reégimes d’écoulement

7.1.1 Limite visqueuse

Nous rappelons que nous avons établi au chapitre précédent les lois d’écoule-
ment de la suspension sur le plan incliné (c.f. figure 7.1 (a)). Alors que les expé-
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riences correspondant au régime visqueux durent une dizaine de minutes, celles
correspondant & 'arrét complet de ’écoulement ont lieu sur des temps de 'ordre
de la journée. Nous sommes donc limités a une seule expérience par jour. Notons
que les temps typiques de migration sont tres grands devant les temps d’obser-
vation (temps que met la suspension a rentrer dans le champ de la caméra).
Le dispositif expérimental est le méme que précédemment, nous permettant de
mesurer la hauteur et la vitesse de 1’écoulement & la fréquence d’acquisition de
la caméra. Alors que dans le régime visqueux nous choisissons une fréquence
de I'ordre de 10 images par seconde, nous pouvons utiliser pour ces expériences
a temps longs des fréquences plus faibles, de l'ordre de 1 image toutes les 20
secondes.
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< 10t h A_A. .--0{0-.0--0-. ------------
ok &EE:E-B-E--E}I--E’----E---:----E-I -------

0 100 200 300
h/d ~ temps

(b)

FIGURE 7.1 — (a) Représentation schématique de l’écoulement de suspension sur
le plan incliné. (b) Mise en évidence de la déviation du régime visqueuz pour une
hauteur h*. Viscosité n en fonction de la hauteur adimensionnée h/d. La ligne en
pointillé représente la valeur moyenne du plateau et donc la valeur de la viscosité
mesurée Mip(P). h* est la hauteur a laquelle il y a un changement de régime.

Au chapitre précédent, nous avons identifié au début de I’expérience un régime
d’écoulement de type fluide visqueux newtonien. La dépendance de la vitesse en
fonction de la hauteur est en h? dans le cadre de ce modéle :

pgh?sin 6

vs=v(h) = o

(7.1)

Pour les hauteurs de couche inférieures a h*, I’écoulement de la suspension
change de régime. Nous rappelons sur la figure 7.1 (b) I’évolution de la viscosité
mesurée en fonction de la hauteur de la couche (et donc du temps car la hauteur
de la couche diminue avec le temps). Nous allons maintenant nous attacher a
décrire les lois d’écoulement au dela de la hauteur h* associée a la fin du régime
visqueux.
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FIGURE 7.2 — (a) Représentation de la vitesse en fonction de la hauteur pour
une expérience typique. La suspension est préparée a la fraction ¢ = 52.2% et
l'angle d’inclinaison du plan est égal a 6 = 10 °. (b) Représentation de la vitesse
en fonction de la hauteur en échelle log-log pour trois expériences conduites pour
des fractions de grains et des angles différents.

7.1.2 Mise en évidence de régimes d’écoulement

Nous présentons sur la figure 7.2(a), I’évolution de la vitesse en fonction de
la hauteur lors d’une expérience typique en échelle log-log. La suspension est
préparée a une fraction de grains ¢ = 52.2% et s’écoule suivant un angle 6 = 10 °.
Dans cette représentation, nous pouvons identifier 3 régimes d’écoulement :

— Nous retrouvons au début de I’écoulement, c’est-a-dire pour les hauteurs
de couche les plus importantes, le régime identifié comme visqueux (voir
paragraphe précédent 7.1.1). Il correspond a une droite de pente deux (en
bleu) dans cette représentation.

— Puis, pour une hauteur h*, nous observons une déviation vers un nouveau
régime. La représentation de vg en fonction de la hauteur i étant linéaire en
représentation log-log, nous sommes amenés a considérer une dépendance
en loi de puissance (représenté par une droite verte). Nous analyserons plus
précisément dans les paragraphes suivants ce nouveau régime.

— Enfin, en de¢a d’une hauteur d’environ 1 mm, I’écoulement se fige. Visuelle-
ment, nous observons une structuration de 1’écoulement, puis un arrét. Ces
structures érosives ont été préalablement observées par Timberlake et al.
[117]. Néanmoins, l'incertitude sur notre mesure de la hauteur étant de
0.1 mm (c.f. paragraphe 5.1.2), nous ne pouvons faire de description quan-
titative de ce dernier régime. En effet, le caractériser nécessite de placer le
laser suivant un angle d’inclinaison plus faible et il n’est alors plus possible
de visualiser la tranche laser dans le champ de la caméra lors du régime
visqueux.
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On ne peut donc faire de mesures quantitatives au cours d’une méme expérience
lors des trois différents régimes identifiés sur la figure 7.2(a). Nous allons dans la
suite de ce chapitre nous focaliser sur les deux premiers régimes.

7.2 Identification d’un nouveau régime

Sur la figure 7.2(b), nous représentons vs en fonction de h pour trois expé-
riences différentes (fraction et angle différents). Systématiquement, pour chacune
de ces expériences, nous constatons une déviation du régime visqueux pour un
régime qui semble étre en loi de puissance (droite verte).

De plus, nous retrouvons le fait que plus la fraction volumique est importante,
plus la déviation a lieu to6t lors de ’écoulement et donc pour une hauteur de
couche importante.

11 est & noter que les expériences présentées sur cette figure ont été effectuées
avec des angles différents, et donc des vitesses qui varient significativement. Nous
allons dans le paragraphe suivant nous concentrer sur ce nouveau régime, c’est-
a-dire pour les hauteurs de couches h < h*.

7.2.1 Caractérisation du nouveau régime
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FIGURE 7.3 — Pour l’ensemble des expériences, avec h < h* : (a) Représentation
de la vitesse en fonction de la hauteur en échelle log-log (b) Vitesse adimensionnée
par le sinus de l’angle en fonction de la hauteur.

Si nous représentons pour ’ensemble des expériences la vitesse en fonction
de la hauteur pour les hauteurs de couche h < h* dans une représentation log-log
(figure 7.3(a)), nous constatons que la loi d’écoulement semble étre du type loi
de puissance. Néanmoins, pour affirmer que I'exposant est identique pour chaque
expérience, nous devons remettre a 1’échelle I’ensemble de ces données.
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7.2.2 Remise a I’échelle

En tragant vs/sinf en fonction de la hauteur h, nous déterminons un couple
(I(¢,0) Vo) qui permet de remettre a I’échelle toutes les données. Pour ce faire,
nous tracons la droite horizontale passant par [y et déterminons son intersection
avec la courbe vg/sin@ en fonction de h (figure 7.3(b)). Par cette méthode, nous
obtenons donc une grandeur homogene a une hauteur notée [(4 gy pour chaque
expérience. Celle-ci est déterminée avec une incertitude de 10%. Sa valeur est liée
au choix de Vp. En tracant vs/sin@ en fonction de h/l(4 ¢y, nous pouvons déter-
miner si ’exposant de la loi de puissance est identique pour chaque expérience
(correspond & des courbes se plagant sur une méme courbe maitresse).
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FIGURE 7.4 — Représentation de vs/sinf en fonction de h/l(d)’g) pour toutes les
expériences : 5° <0 <39° et 47.4% < ¢ < 57.8%. En rouge, la courbe correspond
au meilleur ajustement des données avec un exposant 1.32 +0.01 et en noir un
exposant de 3/2.

Nous représentons sur la figure 7.4 vs/sinf en fonction de h/l(4g). Nous
constatons que l’ensemble des données expérimentales (i.e. paramétres expéri-
mentaux tels que 5 ° < 0 <39° et 47.4% < ¢ < 57.8%) se place suivant une seule
et méme courbe passant par 'origine. Cela signifie donc que le comportement de
la suspension pour h > h* correspond & une loi de puissance sous la forme :

i _(_h BV (7.2)
sin9_ l(d’,@) 0" '

Le meilleur ajustement des données correspond & un exposant 8 = 1.32 + 0.01
(courbe rouge). Notons que le comportement attendu pour un granulaire sec en
écoulement sur un plan incliné correspond & un exposant 3/2 (voir chapitre 3). Si
nous représentons la courbe (en noir sur la figure 7.4) correspondant & cette va-
leur, nous constatons un léger désaccord avec ce comportement. Nous qualifierons



106 Chap 7. Régime "pseudo-granulaire" des suspensions

donc le comportement de la suspension dans ce régime de "pseudo-granulaire".
Dans la suite de ce chapitre, nous conserverons la valeur de ’exposant permettant
le meilleur ajustement des données 5 =1.32 = 0.01.

7.3 Reégle d’écoulement

7.3.1 Construction d’une loi d’écoulement

Comme nous ’avons vu au paragraphe 6.1.2, nous pouvons définir une vis-
cosité apparente 7eg sur plan incliné en considérant un modéle de type fluide
visqueux effectif :
pgh?sin 0

205 )
A partir de la loi d’écoulement dans le régime "pseudo-granulaire" décrite selon
Péquation (7.2), nous définissons une viscosité effective neg. D’apres les équations
(7.2) et (7.3), nous obtenons :

Neff = (7.3)

Vs hP=2 h™@ g
h2sing [P Vo= 127« Vo= 2 (74)
l(¢79) (¢,0) Neft

avec 8 =2 - «a. Nous pouvons ainsi écrire une viscosité effective sur plan incliné
dans le régime "pseudo-granulaire" sous la forme :

pg h°

= o017 a-2
2V 15 )

Neft (7.5)

Nous rappelons que nous sommes capables de mesurer une viscosité sur plan
incliné notée n(¢), qui correspond a la valeur de 7eg pour les hauteurs de couche
importantes (figure 7.1(b)). Afin de représenter les données sur une régle d’écou-

lement rendant compte des deux régimes, nous construisons la fonction :(eg) :

Teft pg  h"
= —5 - (7.6)
n(¢) 2Von(¢) l(¢>,§)
Nous définissons alors une longueur A selon la relation suivante :
Tleff _ (ﬁ)a (7 7)
n(@)  \A

Par identification des équations (7.6) et (7.7), nous écrivons A sous la forme :

" 20(o)Vol(s )
pg ‘

(7.8)

En présentant donc n’?eg) en fonction de (h/\)®, nous sommes alors en mesure de

distinguer les régimes visqueux et "pseudo-granulaire" :
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— Pour h > A, par construction 7;7(95) ~ 1. On attend donc une droite horizon-

tale de valeur unité.
— Pour h < A, c’est une droite de pente unité par construction de la grandeur
A
Notons que la définition de la grandeur A implique que celle-ci est une longueur
de changement de régime correspondant au croisement du régime visqueux et
"pseudo-granulaire".
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FIGURE 7.5 — Représentation de 7777(‘32) en fonction de (h/\)™ pour Iensemble des

expériences : 5 ° <0 <39° et 47.4% < ¢ < 57.8%.

7.3.2 Représentation des deux régimes

Nous représentons alors ’ensemble des données expérimentales sur la figure
7.5 (i.e. paramétres expérimentaux tels que 5 ° < 0 < 39 ° et 47.4% < ¢ < 57.8%)
sous la forme L en fonction de (h/\)” dans le régime visqueux et "pseudo-
granulaire". Nous constatons que toutes ces données expérimentales se placent
sur une courbe maitresse. La suspension obéit quelle que soit la hauteur de la
couche a cette régle d’écoulement : au début de I’écoulement, le comportement de
la suspension est celui d’un fluide visqueux effectif, puis en-dessous de la hauteur
de "cross-over" A, nous qualifions le régime de "pseudo-granulaire".

Au dela de h = A, nous constatons que la viscosité diminue avec la hauteur.
C’est donc le contraire d’une situation de blocage. On peut imaginer un méca-
nisme ou le fluide est chassé lors du régime "pseudo-granulaire", ce qui améne
& envisager une interprétation en terme de pression de confinement P. Dans ce
cadre, la diminution de la viscosité de la suspension est due & une diminution de la
pression de confinement, permettant ainsi au fluide de s’écouler plus facilement.

Toutefois, l'interprétation en terme de pression reste délicate. Définir une
pression dans une suspension isodense reste une question ouverte. Puisque la
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suspension est isodense, la pression au sein de la suspension est elle toujours
donnée par la pression hydrostatique? Y a t-il transmission de la pression par la
formation de "quasi-contacts" entre les grains ?

7.3.3 Expériences complémentaires
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FIGURE 7.6 — Représentation de n”(Cg) en fonction de (h/\)® pour l'ensemble des
expériences : 5° < 0 < 39° et 47.4% < ¢ < 57.8%. On place en surbrillance les
points expérimentaur correspond a4 une taille de grains différente d = 80 pm et

une déformation différente.

A T'aide des expériences complémentaires menées pour une taille de grains
d = 80 pm et une déformation différente, nous constatons que 1’on n’observe
pas de différence de comportement. En effet, sur le graphique 7.6, nous avons
représenté ces expériences particuliéres en surbrillance. Nous constatons que ces
points s’insérent tout a fait dans la régle d’écoulement construite aux paragraphes
précédents. Comme nous ’avons précédemment souligné, la migration dépendant
a la fois de la taille des grains au carré et de la déformation, nous pouvons donc
affirmer que la migration n’est pas responsable du changement de régime observé.

Nous avons donc vu que nous sommes capables de décrire le comportement
de la suspension selon une régle d’écoulement décrivant le passage d’un régime
visqueux a un régime "pseudo-granulaire" pour une hauteur de changement de
régime A. Nous allons présenter dans le paragraphe suivant la dépendance de
cette longueur avec les paramétres expérimentaux.
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FIGURE 7.7 — Représentation de la longueur lambda X\ en fonction de : (a) ’angle
0 (b) la fraction volumique ¢.

7.4 Hauteur de "cross-over" \

7.4.1 Dépendance de \ avec les paramétres expérimentaux

En premier lieu, nous constatons que les ordres de grandeur de cette hauteur
sont mésoscopiques. En effet, la valeur de A s’étale de 20 & 250 tailles de grains.
Nous avons donc déterminé une longueur caractéristique mésoscopique qui gére
la transition entre un régime de type fluide visqueux et un régime "pseudo-
granulaire".

La dépendance de A en fonction de I’angle 6 et de ¢ constitue un test fort.
En effet, notre modéle définit cette longueur comme une longueur de "cross-
over" permettant de gérer la transition entre un régime "pseudo-granulaire" et
un régime "visqueux", elle doit donc étre indépendante de ’angle. C’est un moyen
pour nous de vérifier que la seule dépendance de vs avec ’angle est contenue dans
le terme sinf (cf. équation (7.6)).

Nous représentons sur les figures 7.7 (a) et (b) A en fonction respectivement
de l'angle 0 et de la fraction volumique ¢. Nous constatons que cette longueur
est indépendante de I’angle et dépend trés fortement de la fraction volumique de
I’échantillon ¢. Celle-ci diverge avec la fraction volumique ¢, ce qui est aussi le
cas de la viscosité 7(¢). Nous allons déterminer dans le paragraphe suivant la
dépendance de A par un argument dimensionnel avec la viscosité n(¢).

7.4.2 Argument dimensionnel

La seule grandeur homogéne a une longueur que nous pouvons créer en fonc-
tion de 1, p et g est de la forme :

2/3
Ao (g) g (7.9)



110 Chap 7. Régime "pseudo-granulaire" des suspensions

20x10°-

15+

A (m)

104

0.00 0.04 s 0.08 0.12
(nfp) ~ g™ (m)
FIGURE 7.8 — Mise a l’échelle de la hauteur de changement de régime A en fonc-
tion des grandeurs mésoscopiques du systéme. Les points encadrés par (o) cor-

respondent a une autre taille de grains d = 80 pm et celui encadré par (0) a une
autre déformation. La droite représentée est celle de pente 0.217.

Si nous représentons la hauteur de "cross-over" X en fonction de (g)Q/ 3713 nous

constatons que c’est une droite passant par zéro et de pente A = 0.217 + 0.001
(figure 7.8). Cet ajustement linéaire est valable pour toutes les expériences : taille
de grains différente, ainsi que déformation différente. Par un simple argument de
dimensionnement, on est donc en mesure de déterminer une longueur mésosco-
pique, s’affranchissant ainsi de la taille des grains et permettant de déterminer
le croisement entre le régime visqueux et "pseudo-granulaire".

7.4.3 Proposition d’interprétation de \

Nous proposons dans ce paragraphe une interprétation physique de la lon-
gueur mésoscopique A, et donc des écoulements & cette échelle typique.

Nous supposons qu’il y a création de structures de taille caractéristique A lors
de I'écoulement. Celles-ci sont dues & la présence de grains dans le milieu. Nous
émettons 'hypothése qu’elles se font et se défont lors de ’écoulement (voir figure
7.9).

La mise en évidence d’une longueur typique de structuration de I’écoulement
est au centre de 'attention de la communauté scientifique dans le domaine de la
rhéologie des fluides complexes au voisinage de la transition vers le jamming [8,
17, 74, 122]. Pour une large gamme de fluides comme des suspensions colloidales,
des émulsions concentrées, des matériaux granulaires, des pates, ou bien des
verres, ’écoulement présente a la fois les caractéristiques d’un liquide et d’un
solide. La rhéologie de ces matériaux devenant non locale pour les fractions les
plus importantes, cette non-localité peut étre interprétée par ’existence d’une
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FIGURE 7.9 — Schéma représentant la formation de structures de taille mésosco-
pique caractéristique A au sein de la suspension.

échelle de structuration de ’écoulement divergeant au voisinage de la fraction
maximale [61].

Dans notre cas, la régle d’écoulement que nous avons établi illustre un com-
portement original et jamais identifié & ce jour dans le cas des suspensions iso-
denses. Quand la hauteur de la couche atteint une taille mésoscopique, la rhéolo-
gie devient non locale (viscosité dépendant de la hauteur). L’épaisseur joue alors
un role dans le transfert de quantité de mouvement au sein de la suspension.

Nous rappelons que dans le cas des granulaires secs sur un plan incliné, suf-
fisamment loin du blocage, le coefficient de friction dépend de la pression locale
de confinement (en accord aussi avec des simulations numériques). La viscosité
apparente peut alors s’écrire de la forme : n = pP/ 4. Dans la limite isostatique,
la viscosité de cette assemblé de grains est alors proportionnelle a P2 La régle
d’écoulement que nous avons établi (équation (7.7)) induit une rhéologie tout a
fait similaire dans le cas des suspensions isodenses si l’on considére que la pression
est hydrostatique, c’est a dire donnée par la hauteur : n < P*.

Néanmoins, une interprétation de la hauteur en terme de pression est délicate.
A la différence des matériaux granulaires, dans le cas d’une suspension isodense,
la pression dans le fluide et au niveau des grains devrait s’équilibrer (hypothése
d’incompressibilité). Dans cette approche, la pression ne devrait alors jouer aucun
role dans la rhéologie.

Nous proposons des mécanismes rendant compte de la dépendance de la vis-
cosité avec la hauteur et donc avec la pression (rhéologie locale) dans le cas ou
il y formation de structures au sein de I’écoulement :

— Il peut y avoir formation de quasi-contacts au niveau de la couche de lubri-
fication, permettant la transmission d’une pression. Dans ce cas, la pression
intervient dans la limite des fortes fractions volumiques, quand les forces
au sein de la suspension ont lieu par des contacts directs ou par des in-
teractions de lubrification divergentes avec la distance entre les grains (en
accord avec la valeur de A qui diverge avec la viscosité).
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— Le temps d’équilibre des contraintes au sein de la suspension est peut étre
différent au niveau des structures mésoscopiques (clusters de grains) et du
reste de la suspension.

7.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons étudié la totalité de 1’écoulement sur le plan
incliné, y compris au dela de la déviation du régime visqueux pour une hauteur
h*.

Dans le cas des faibles hauteurs de couche, nous mettons en évidence une
dépendance de la vitesse en h?, avec un exposant proche de celui rencontré pour
les études de granulaires secs sur plan incliné. Nous qualifions alors ce régime de
"pseudo-granulaire".

Nous proposons une régle d’écoulement des suspensions qui rende compte
des deux cas extrémes : toutes les expériences se placent alors sur une courbe
maitresse. Ce montage expérimental permet donc de passer contintiment de la
limite visqueuse & la limite "pseudo-granulaire". Dans ce régime, nous mettons
en évidence une viscosité de la suspension dépendant de la hauteur de la couche.

Nous définissons une hauteur de croisement A entre ces deux régimes, dont
l'ordre de grandeur est mésoscopique. Nous montrons que cette longueur diverge
avec la fraction volumique au voisinage de la fraction maximale. Nous proposons
une loi d’échelle pour cette grandeur par un argument de dimensionnement, ainsi
qu’une interprétation des mécanismes d’écoulement au sein de la suspension
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Afin de décrire et comprendre les caractéristiques d’un systéme grain-fluide
soumis & une élongation, nous nous intéresserons dans cette partie & la dynamique
du détachement de gouttes de suspension. La fraction volumique dans cette étude
varie entre ¢ = 18% et ¢ = 53%.

Cette étude est complémentaire de celle sur le plan incliné. En effet, sur le
plan incliné, les suspensions étaient soumises a un écoulement sous cisaillement,
qui correspond & la superposition d’un écoulement rotationnel et d’un écoulement
élongationnel pur (c’est-a-dire a taux d’élongation constant).

Les lois de détachement de gouttes de suspension ont été extrémement peu
étudiees [54, 55| et restent une question ouverte a ce jour. Dans le cas de so-
lution de polyméres, la dynamique du détachement s’est avérée extrémement
riche. En effet, contrairement aux fluides newtoniens, des solutions polymériques
peuvent présenter la formation de filaments cylindriques s’amincissant de ma-
niére exponentielle. Dans ce cas, la déformation est & taux d’élongation constant
et est irrotationnelle, permettant alors de débobiner complétement un polymére
flexible ou bien d’aligner des molécules rigides |5, 13, 60, 118, 119].

Puisque nous avons montré avec le plan incliné, que sous certaines conditions,
la suspension peut étre considérée comme un fluide visqueux effectif (c.f. chapitre
6), notre démarche consiste alors & comparer le cas d’une suspension a celui
d’une huile pure de méme viscosité. Des travaux antérieurs ont déja été publiés
dans le cas de fluides peu visqueux comme ’eau [45], des fluides newtoniens plus
visqueux [45, 75, 108, 109] ou bien des fluides complexes [5, 13, 60, 118, 119]. Nous
limiterons notre étude & la dynamique d’amincissement du filament liquide quand
il se pince et ne nous intéresserons pas a la formation de structures secondaires
(appelées satellites, ils proviennent d’une instabilité secondaire du manchon de
liquide qui relie deux gouttes en train de se former). Nous verrons alors que la
présence de grains ne se réduit pas a une modification de la viscosité prés de la
rupture (ou "pinch-off"), mais qu’il existe des régimes originaux sans analogie &
ceux observés dans le cas d’un fluide visqueux pur.

Un premier chapitre (chapitre 8) décrira la dynamique de la rupture dans les
cas connus de 'eau et de I'huile. Un deuxiéme chapitre (chapitre 9) décrira les
différents régimes originaux observés dans le cas de suspensions.
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Chapitre 8

Dynamique du détachement des
liquides simples

La formation de gouttes est un phénomeéne physique omniprésent dans la vie
courante (e.g. chapelets de gouttelettes sur les toiles d’araignée) mais aussi dans
le monde industriel (e.g. technologie de 'impression). Dans cette thése, nous nous
intéresserons tout particulierement & la dynamique du détachement de gouttes
dans le cas particulier des suspensions. Dans ce chapitre, nous présenterons les
régimes "connus" de détachement des fluides newtoniens, afin de comparer au
cas original des suspensions dans le chapitre suivant.

Des résumés peuvent étre trouvés dans la review d’Eggers [45] ou dans la
theése de Yacine Amarouchéne [4].

8.1 Formation de gouttes

8.1.1 Introduction

Mariotte en 1686 fait la premiére description scientifique de la formation
de gouttes. Il suppose a tort que la gravité est responsable de la formation de
gouttes. Or, une force volumique uniforme telle que la gravité ne peut gérer la
rupture du filament. En effet, par un argument de conservation de la masse,
le taux de décroissance de la section minimale d’'un écoulement axisymétrique
est directement proportionnel a la section elle-méme multipliée par un gradient
de vitesse axial. Une force volumique conduit & un gradient de vitesse constant
par raison de symétrie. La décroissance du filament liquide se fera alors au plus
exponentiellement, induisant un temps de rupture infini. C’est donc évidemment
la tension de surface v qu’il faut prendre en compte pour comprendre la formation
de gouttes. Elle est définie comme ’énergie & fournir pour augmenter la surface
d’une unité :

E=+§, (8.1)

ou F est I’énergie de surface, S ’aire de cette surface.
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En raison de la tension de surface, un liquide évolue spontanément pour
diminuer sa surface. Plateau (1849) [96] et Rayleigh (1879) [104] ont décrit la
brisure d’un jet d’eau en gouttelettes, la surface des gouttes devenant inférieure &
celle du cylindre. En considérant de petites perturbations sinusoidales, Rayleigh
a montré que pour un jet de rayon R, la longueur d’onde Ar = 9R, correspond au
mode de déformation le plus rapide, et donc impose la taille des gouttes [101]. La
rupture du filament d’un liquide peu visqueux correspond donc & la compétition
entre des effets inertiels et des effets capillaires. On peut donc définir un temps
caractéristique de rupture du filament :

3 \1/2
tR:(%) , (8.2)

ou R est le rayon du filament, v la tension de surface du fluide et p la masse
volumique du fluide.

Le temps caractéristique d’un cylindre d’eau de rayon R = 1 mm est donc
de t, = 4ms. On en déduit qu'une caméra rapide de fréquence d’acquisition de
I’ordre de 1000 images par seconde est nécessaire & I’'observation de la rupture.

L’équation (8.2) permet d’entrevoir la richesse de la physique qui se cache der-
riére cette rupture. Au voisinage de la rupture, quand R devient petit, le temps
t, devient extrémement faible en raison de la dépendance en R3 et lamincisse-
ment se précipite pour former une goutte en un "temps fini". De plus, le rayon
de courbure tend vers 0, ce qui implique que la trés faible quantité de fluide au
voisinage du point de rupture est soumise & des forces extrémement importantes
(tension de surface), la vitesse de I’écoulement diverge donc. Spatialement, seul
le fluide au voisinage de ce point est capable de suivre le mouvement. Le détache-
ment de la goutte correspond donc & une singularité en un temps fini (finite-time
singularity) : il y a localisation spatiale et temporelle avec divergence de la vi-
tesse et de la pression. L’étude du détachement devient donc indépendante des
conditions initiales et du type d’expérience (jet, détachement de goutte, filament
liquide...).

8.1.2 Analyse de stabilité linéaire pour la déformation initiale
d’un jet

Ce paragraphe décrit le début du détachement d’une goutte, induit par une
instabilité. La décroissance du rayon du jet est alors exponentielle avec le temps.
Pour un cylindre de rayon initial r = Ry & I’équilibre. On décrit la déformation

spatiale de la forme :
r=R+ecos(kz) , (8.3)

avec € une constante, (Oz) la direction du cylindre et r la distance a ’axe. La
déformation devient instable pour kR < 1. L’échelle de temps caractéristique de
linstabilité est donnée par I'équation (8.2) pour les liquides de faible viscosité,
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FIGURE 8.1 — Cliché photographique d’un jet se séparant en gouttes pour trois
fréquences de perturbation différentes (excitation par un haut parleur). D’aprés
Rutland et Jameson [110].

5 \1/2
le. tg = % . Le nombre de Reynolds Re permet de déterminer 'influence
de la viscosité. Il est défini par :
R Ro\1/2 2
Re = 2070 _ (—0) avec 1, = [ =2 , (8.4)
v Ly ~y

ou v est la viscosité dynamique du fluide, ug = (p%o)l/ 2 la vitesse capillaire et
Ry le rayon initial du jet. Ce nombre adimensionné caractérise le ralentissement
opéré par les effets visqueux, par opposition aux effets de tension de surface.

La perturbation peut étre décomposée en une superposition de modes de
Fourier indépendants de vecteur d’onde ki, ko...k,, avec une amplitude pour
chaque mode e“1 2t e¥nt (les w; ont tous une partie réelle positive pour les
modes instables). Le mode d’instabilité maximale est telle que le w associé est le
plus important.

Alors que Rayleigh [104] traite le cas du fluide parfait, la généralisation & un
fluide de viscosité 7 est due & Chandrasekhar [24] :

= wo [($2(1—w2) + 924 )1/2 3{52] 7 (8.5)

2 4Re2]  2Re

ou wp = 1/t et = kRy. Le mode instable le plus rapide s’écrit :

1
2+\18/Re ’

qui devient plus petit quand la viscosité augmente.
Alors que pour les bas nombres de Reynolds, I'instabilité résulte d’une com-
pétition entre effets inertiels et capillaires, pour les nombre Re plus élevés, il y

z% = (kRp)? = (8.6)
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a compétition entre effets visqueux et capillaires. La relation de dispersion (8.5)
devient pour les faibles nombre de Reynolds :

1-2?

6 )

(8.7)

W= wy
ol wy = #py est un taux de croissance visqueux de l'instabilité.

Cette analyse de stabilité linéaire a été vérifiée expérimentalement & plusieurs
reprises |42, 58|. Toutefois elle ne permet pas de rendre compte de la dynamique
de la rupture. Comme on peut le voir sur la figure 8.1, la structure d’un jet d’eau
au voisinage du détachement implique la formation de gouttes satellites et une
asymeétrie des perturbations de la surface. Il faut donc traiter le probléme par
une analyse non-linéaire.

8.1.3 Non-linéarité : solutions auto-similaires

Proche de la singularité le systéme physique perd toute référence a des échelles
caractéristiques de temps et de longueur. Le comportement de la goutte est
alors régi par des lois d’échelle, indépendantes des conditions aux limites et des
conditions initiales. En effet, les échelles spatiales et temporelles de la singularité
sont des infiniment petits et les équations d’écoulement évoluent alors a des
échelles tres différentes de celles imposées par les conditions initiales. Il y a donc
universalité au voisinage du détachement induisant des solutions auto-similaires
pour I'équation de Navier-Stokes (2.16) établies par Eggers [44].

Les échelles caractéristiques de temps et d’espace du probléme peuvent étre
prédites indépendamment de l'expérience considérée (expérience de jet ou de
goutte pendante, taille d’embout différente...) et ne dépendent que des propriétés
intrinséques du fluide : la viscosité v, la masse volumique p et la tension de surface
v. Les seules échelles pertinentes et uniques de longueur et de temps dans le cas
d’une compétition entre effets inertiel, visqueux et capillaire sont :

2 3.2
oLl g,
Y Y

(8.8)

Ainsi en multipliant par deux la viscosité, les autres grandeurs étant fixées,
I’échelle spatiale est quadruplée, tandis que 1’échelle temporelle est multipliée
par 8.

Le tableau 8.1 rassemble des valeurs typiques, correspondant aux fluides uti-
lisés lors de nos expériences. On constate que les échelles sont trés différentes
selon le fluide choisi. Pour ’eau les échelles sont microscopiques, tandis que pour
les huiles de silicone suffisamment visqueuses, les échelles sont macroscopiques.
Ceci est en complet accord avec les observations expérimentales ot ’écoulement
d’un fluide visqueux devient un long filament.

On note h et v respectivement le rayon et la vitesse du fluide en écoulement.
Proche du point de singularité, Eggers [44] a montré que, seuls les termes les plus
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eau fluide huile huile huile
interstitiel | silicone 1 | silicone 2 | silicone 3
n ( Pa.s) 0.001 0.102 0.185 0.960 4.8
a (T =23°0)

p (kgm™) 1000 1070 950 950 950

v (mNm™) 70 21 20 20 20
l, (mm) 1.4%x107° | 4.6x107" 1.8 48 1200
t,( ms) 2.0x107° | 2.2x107% | 1.7x 1072 2.3 290

TABLE 8.1 — Echelles caractéristiques spatiales et temporelles (équation 8.8) du
détachement de goutte des fluides utilisés lors de cette thése.

bas d’un développement en série de la pression p et de la vitesse v importent dans
I’équation de Navier Stokes. Celle-ci se met alors sous la forme suivante :

11 0.(h? 0,
p(@tv+v8zv) = —fyaz(_ + _) +3n ( . 'U) ~ g

R1 Ry
et Oh+vd,h=-h/20,v, (8.9)

ou R; et Rg sont les rayons de courbure de Uinterface.

On définit le point de rupture par les coordonnées spatiales et temporelles
zp et t,. Le rayon du profil et la vitesse du fluide sont alors représentés par les
fonctions :

l
h(z,t) =l,hs(2',t) et wv(z,t)= t—”vs(z',t') . (8.10)
14
avec 2’ = % ett' = (t‘;—;t) mesurant la distance & la singularité. hg et vg sont des
fonctions universelles. Leur caractére universel a été vérifié expérimentalement
par Eggers et al. [46].
En utilisant la variable réduite £ = |t,‘z—1/2, on écrit alors hg et vg quand |2'] << 1

et t' << 1 (cas proche de la rupture) :
hs(2 1) =t/ (%) et wg(2,t) =20 (eP) (8.11)

avec ag =1, ag =-1/2 et §=1/2.
Les fonctions ® et ¥ permettent de transformer les équations en un systéme
d’équations différentielles couplées :

1-0'/2

U/2+ 02+ 00 =@ /D% +30" + 60D/ et & =D— 1
[2+ QU 2+ / [ e Ure)2

(8.12)

Selon I'équation (8.9), la dynamique résulte d'une compétition entre le gra-
dient axial di aux forces capillaires en y9,(h™!), les effets d’inertie en pdsv et les
forces visqueuses freinant ’élongation en prd..v. Eggers [44] pour des nombres
de Reynolds Re = v(z—;zp) ~ 1 obtient alors les lois d’échelle suivantes :
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hvpv

holyt!, v Lt72 ot 2o ~ 1t (8.13)

pv 8
ce qui conduit & une évolution du profil au niveau de 'amincissement dans le cas
ou [ <<, selon la loi qui suit [44] :

D
Poin = 5 = 0.03042 (1, - t) (8.14)
n

ou D correspond au diamétre de la goutte au niveau du pincement.

Le tableau 8.1 fournit les échelles typiques des fluides utilisés. On peut déja
constater que pour I'eau, la condition |2/| << 1 et ¢’ << 1 ne permet pas d’observer
le régime d’Eggers avec les fréquences d’acquisition des caméras actuelles. En
revanche, il est possible de ’observer dans le cas de fluides plus visqueux comme
des huiles silicones. Ce régime a été mis en évidence expérimentalement par
Rothert et al. [108, 109] qui 'ont appelé régime de Navier-Stokes.

8.2 Cas d’un fluide peu visqueux : ’eau

8.2.1 Loi d’échelles

Meéme s'il n’est pas possible d’observer le régime prédit par Eggers [44] dans
le cas de 'eau, la dynamique de la rupture n’en reste pas moins non-linéaire. Le
détachement résulte alors de la compétition entre forces capillaires et inertielles.
Keller et Miksis [73] déterminent par des arguments dimensionnels la dépendance
en temps pour la rétraction capillaire d’un fluide non visqueux. Leur raisonne-
ment est suffisamment général pour s’appliquer a la dynamique de la rupture,
comme l’a souligné Peregrine [93]. Quand la viscosité devient faible, les para-
metres dimensionnés importants au voisinage de la singularité sont la tension de
surface v et la masse volumique du fluide p (on suppose toujours que les forces
extérieures et les conditions initiales sont négligeables). La seule échelle spatiale
qu’il est possible de créer est donc :

1/3
h~z~(1) (to—1)% . (8.15)
p

Brenner et al. [20] ont vérifié cette loi et ont prouvé la robustesse de cet exposant
établi uniquement a partir d’'un argument dimensionnel (e.g. préfacteurs dépen-
dants de grandeurs externes comme le diamétre de I’embout). Notons que le cas
de I'eau correspond au cas d’un fluide peu visqueux, c’est-a-dire & un nombre de
Reynolds Re défini par Re = (%)1/ 2 tres grand devant 1.
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FIGURE 8.2 — Clichés photographiques de la chute d’une goutte d’eau pris aux
temps mesurés par rapport au point de singularité t, —t =20 ms, t, —t = 14 ms,
tp—t=8ms, t,~t=5ms, t,—-t=2ms, t,—t=1ms, t,-t=0ms, t,-t=-2ms.

8.2.2 Comparaison avec ’expérience
Observations typiques

Les clichés photographiques 8.2 représentent les différentes étapes de la chute
d’une goutte d’eau a la fréquence d’acquisition de 1000 images par seconde.
La goutte se détache quand le poids excéde la force capillaire qui la retient, et
qui vaut au maximum Dg7y. Les temps sont calculés par rapport au point de
singularité ;.

— Dans un premier temps, on observe 'apparition d’un minimum dans le
profil de largeur de la goutte. On note D la valeur de la largeur du profil
au niveau de I’amincissement.

— Il y a ensuite apparition d’une colonne de liquide qui devient de plus en
plus fine au niveau de l’étranglement en raison des effets de tension de
surface

— Puis on note la formation d’un pincement la ou le détachement va se pro-
duire. La structure est alors typique, formée d’un cone pointu sur une
surface de goutte quasiment plane. Aprés le détachement & ¢t = ¢, des
structures secondaires (satellites) se forment, dépendant principalement
des effets visqueux.

Analyse

Les données expérimentales sont ensuite analysées pour connaitre ’évolution
du diamétre de 'amincissement D. La figure 8.3 représente 1’évolution du profil
en fonction du temps ¢, —t. Pour observer le régime de loi de puissance décrit par
I’équation (8.15) il est nécessaire de travailler avec une fréquence d’acquisition su-
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périeure a 1000 images par seconde. Nous avons représenté les données en échelle
log-log (Figure 8.3) pour déterminer la partie de la courbe qui obéirait & la loi
de puissance. En faisant une régression linéaire sur les points de la partie linéaire
de la courbe, on trouve un coefficient directeur de 2/3 avec une erreur inférieure
a 5%. Expérimentalement, nous vérifions donc la loi de puissance (8.15).

0.6 AA‘:‘“
g, 0.4 AAAAM
S o2

0.0

24 22 -20 -18 -1.6
In(t-t,)

FIGURE 8.3 — Détachement d’une goutte d’eau en échelle logarithmique (1243
images par s).

8.3 Cas d’un fluide newtonien visqueux

Ce régime correspond au cas limite ou le nombre de Reynolds vérifie Re =

ly

ments (c.f. photographies 9.3) dont la taille peut étre centimétrique, tandis que
le diameétre est micrométrique. Papageorgiou [92] a établi des solutions similaires
pour 'amincissement d’un fluide visqueux. Alors que I'analyse d’Eggers se pla-
cait dans le cadre plus général des équations de Navier-Stokes, ce probléme peut
étre traité a partir des équations de Stokes. La dynamique de 1’écoulement ré-
sulte d’'une compétition entre effets visqueux et capillaires. En choisissant une
échelle arbitraire Ry correspondant au diamétre initial du jet. Les lois d’échelle
sont alors de la forme :

1/2
(E) << 1. La particularité des fluides visqueux est de produire de longs fila-

o o B-1 o B
h~RO(—), le(—) et z~Rol—)| , (8.16)
to pv \to to
out' =t,—t, ty= 'Wvﬁ et 8~ 0.175. Si I'on compare la valeur de 8 aux expo-

sants définis dans la limite asymptotique de Navier-Stokes z << [, (voir équation
(8.13)), on retrouve bien une dynamique d’amincissement plus lente. On appel-
lera régime de Stokes ce régime de rétrécissement.
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Papageorgiou fournit alors une expression du rayon minimal du cylindre dans
ce régime :

D
Pasin = 5 = 007081 (t, - 1) (8.17)
n

ou D = 2h est le diamétre minimum du cylindre.

Pour t' tendant vers 0 les solutions ne peuvent plus étre valides et tendent
asymptotiquement vers le régime décrit par Eggers ot toutes les forces sont en
compétition. Kowalewski [75] décrit la transition vers ce régime avec la forma-
tion d’un filament extrémement mince, de rayon inférieur a celui décrit par le
régime de Stokes. Pour le détachement d’un fluide visqueux, on pourra donc ob-
server les deux régimes : d’abord le régime de Stokes z >> [, puis le régime de
Navier-Stokes z << [, [108, 109]. D’apres les valeurs inscrites dans le tableau 8.1,
nous constatons que le régime d’Eggers n’est observable que pour des fluides ex-
trémement visqueux. Les difficultés expérimentales sont alors nombreuses car le
filament devient extrémement long rendant la mesure complexe : nécessité d’une
atmosphére protégée pour que la colonne ne soit pas soumise au courant d’air
rendant la mise au point impossible, expériences de formation de pont capillaire
en contraignant une goutte entre deux disques en regard (on peut rencontrer
des problémes de mouillage et d’accélération pour se placer dans une situation
d’équilibre instable).

8.4 Conclusion

Re <<1 Re =0(1) Re >>1
(tp =) >>1t, | 2x0.0708 2 (¢, 1) ~ ()Pt - 1)
(tp —t) <<ty 2 x0.0304 %(tp —t)

TABLE 8.2 — Récapitulatif des différents régimes décrits dans ce chapitre. Les
expressions inscrites sont celles du diamétre minimum de détachement D = 2h.

Nous avons posé dans ce chapitre les bases théoriques pour comprendre la dy-
namique de détachement des gouttes. Nous retiendrons les expressions utiles dans
notre étude sur les suspensions. Dans le cas ou z << [, quand il y a compétition
entre viscosité, capillarité et inertie, le régime est celui de Navier-Stokes décrit
par I’équation (8.14). Dans le cas ou z >>[,,, plus accessible expérimentalement,
on distingue selon la valeur du nombre de Reynolds, un régime visco-capillaire ou
régime de Stokes décrit par I’équation (8.17) ou un régime capillaro-inertiel dé-
crit par I’équation (8.15). Nous rassemblons dans le tableau 8.2 les lois d’échelles
décrites dans ce chapitre.






Chapitre 9

Dynamique du détachement de
suspensions

Ce chapitre est consacré a I’étude du détachement de gouttes de suspensions
dont la fraction volumique évolue entre 18% et 60%. Nous avons posé les bases
théoriques nécessaires & la compréhension de ces phénoménes au chapitre précé-
dent.

Dans la partie II de ce manuscrit, nous avons identifié lors d’expériences
sur plan incliné une transition continue entre un régime de type fluide visqueux
effectif et un régime dit "pseudo-granulaire" dans le cas d’un écoulement sous
cisaillement. Au sein de ce chapitre, nous allons décrire et comprendre le role
joué par les grains dans le détachement de gouttes : la suspension est cette fois
ci soumise & une élongation.

Notre protocole expérimental consiste & comparer systématiquement le cas de
la suspension et d’une huile en choisissant la viscosité de ’huile de sorte qu’elle
ajuste celle (effective) de la suspension. Nous partons ainsi d’un terrain connu,
le détachement de gouttes d’huile et analysons les écarts observés par rapport a
leurs comportements.

Apres avoir présenté le protocole expérimental, nous décrirons le cas des
huiles étudiées spécifiquement ici. Nous nous intéresserons ensuite au déroule-
ment typique d’une expérience et isolerons les différentes phases du processus de
détachement. Nous nous attacherons enfin & caractériser 'influence des grains
sur notre systéme.

9.1 Protocole expérimental

9.1.1 Dispositif expérimental

Le schéma du dispositif expérimental est représenté sur la figure 9.1. C’est
un montage relativement simple. L’organe central dans une expérience de déta-
chement de goutte est une caméra rapide. Il existe des caméras allant jusqu’a
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e

FIGURE 9.1 — Schéma du dispositif expérimental.

100000 images par seconde. En raison des capacités de stockage, il faut trouver
un compromis entre la résolution temporelle et la résolution spatiale. Celle que
nous avons utilisée est une caméra CCD (Charged Coupled Device) de la marque
Phantom, permettant d’accéder a des fréquences d’acquisition de ’ordre de 3000
images par seconde pour une fenétre de 1632 x 400 pixels. Nous avons monté
sur la caméra un objectif Macro de la marque SIGMA (Objectif Macro 105mm
F2,8 EX DG). Nous avons fait des expériences avec ou sans bague allonge. La
bague allonge utilisée est de type soufliet et se place entre 'objectif et la cameéra.
Celle-ci permet de diminuer la distance de mise au point minimum de ’objectif
mais affecte la luminosité. Nos expériences ont donc été effectuées avec zoom
(bague allonge et objectif) ou sans zoom (objectif seul). Dans un cas, on obtient
une trés bonne résolution et dans 'autre un plus grand champ (nécessaire dans
le cas ot le filament est trés long et bouge).!

L’autre aspect important du montage est l’éclairage étant donné la fréquence
d’acquisition de 'image. Il est nécessaire d’éclairer le montage avec une source
lumineuse extrémement puissante. Nous avons utilisé un spot halogéne de puis-
sance 800W (marque mandarine orange) avec des volets noirs pour canaliser la
lumiére. Pour que le rendu soit homogéne sur une grande étendue, nous placons
un écran diffuseur entre la caméra et la goutte. Le temps d’exposition est choisi
autour de 300 ps.

Une seringue est montée sur une platine de translation. Afin que le détache-
ment se produise dans le champ de la caméra, il suffit de déplacer la seringue (voir
photographie 9.2). Nous avons utilisé deux seringues avec des embouts différents :
I'un de diamétre extérieur D; = 3.5 mm et l’autre de diamétre Dy = 5.5 mm (de
diameétre intérieur identique D = 1.5 mm). La taille initiale de la goutte est don-
née par le diamétre extérieur car le liquide vient mouiller la surface extérieure de
la seringue. Un thermométre est placé au-dessus du montage pour mesurer pour
chaque expérience la température. Celle-ci est soumise & de grandes variations
du fait de la présence du spot halogéne.

1. Nous remercions vivement José Bico et Benoit Roman de nous avoir prété 'optique
nécessaire au montage.
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FIGURE 9.2 — Photographie de la seringue montée sur une platine de translation.

9.1.2 Préparation des suspensions

Nous avons travaille avec le systéme grains/fluide dont les caractéristiques
ont été rapportées au chapitre 5. Pour I’é¢tude sur plan incliné, la majorité des
expériences ont été faites avec une taille de d = 40 pm. Ici, nous avons utilisé
un large panel de tailles de grains. Nous rappelons qu’il s’agit de billes de po-
lystyréne de densité 1050 kgm™ parfaitement sphériques et monodisperses. Le
fluide interstitiel est une huile silicone de marque ShinEtsu SE KF-6011 utilisée
aussi sur le plan incliné. Les données fournies par le constructeur sont la densité
p=1070kgm™ a T = 25 °C, une viscosité 1 = 139 mPa.s a T = 25 °C. Les carac-
téristiques du fluide sont donc une suspension non-Brownienne, monodisperse et
iso-dense (différence de masse volumique < 5%).

Nous avons utilisé trois huiles de silicone de viscosité différente pour comparer
& des suspensions de méme viscosité effective dont la fraction volumique a été
préalablement ajustée. Nous appelons huile silicone (1) celle de viscosité n (T =
23 °C) = 0.185 Pa.s, huile silicone (2) celle de viscosité no (T = 23 °C) = 0.960 Pa.s
et huile silicone (3) celle de viscosité n3(T =23 °C) = 4.8 Pa.s.

Les différentes configurations des expériences sont rassemblées dans le tableau
9.1. Quand la configuration "1 type" est mentionnée, cela précise que la bague
allonge n’a pas été utilisée. Notons que les expériences exploitées dans ce chapitre
sont uniquement aux fractions 18%, 20%, 40,7% et 50.5%. Notons qu’au dela
d’une fraction de 52%, les expériences ne sont pas exploitables. La suspension
se bloque car le diamétre intérieur de la seringue (1.5 mm) est trop faible par
rapport a la taille des grains.

9.1.3 Traitement des données

Pour exploiter les nombreuses expériences menées et donc le grand nombre
d’images qui en résulte, nous avons écrit un programme pour automatiser le
dépouillement des images. Ecrit en langage JAVA, il fonctionne avec le logiciel
Image J. Il permet essentiellement de déterminer le contour de la goutte qu’il
écrit dans un fichier texte.
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huile diam. grains d | Zoom | Dg ( mm) ¢ (%)

SE KF-6011 20 pm 2 types 3.5 5.5 18 40.7 50.5

SE KF-6011 20 pm 1type | 3.55.5 20 40 45

SE KF-6011 40 pm 2 types 3.5 9.5 18 40.7 50.5

SE KF-6011 40 pm 1type | 3.55.5 20 40 45

SE KF-6011 40 pm 1 type 3.5 30 48 50 51 52
53 54 55 57 60

SE KF-6011 80 pm 2 types 3.5 9.5 18 40.7 50.5

SE KF-6011 80 pm 1 type 3.5 5.5 20 40 45

SE KF-6011 140 pm 2 types 3.5 9.5 18 40.7 50.5

SE KF-6011 140 pm 1type | 3.55.5 20 40 45

SE KF-6011 250 pm 2 types | 3.5 5.5 18 40.7 50.5

SE KF-6011 950 pm 1type | 3.55.5 20 40 45

h. silicone(1) 2 types | 3.55.5 0

h. silicone(2) 2 types | 3.55.5 0

h. silicone(3) 2 types | 3.55.5 0

TABLE 9.1 — Configurations utilisées.

Souhaitant connaitre I’évolution du diamétre minimum, nous avons écrit un
programme dans le tableur IGOR qui détermine a partir du contour le diamétre
minimum. Nous connaissons donc & chaque instant le diamétre D de I’étrangle-
ment quand une goutte se détache.

9.2 Expériences avec ’huile

9.2.1 Observations

Les expériences avec 3 huiles de silicone de viscosité différente (1 =
0.185 Pa.s, m2 = 0.960 Pa.s, n3 = 4.8 Pa.s & T = 23 °C) sont présentées dans ce
paragraphe. Si 'on compare I’évolution pour Thuile de plus faible et de plus
forte viscosité, on constate que le filament devient extrémement long et la dy-
namique de rupture trés lente (c.f. clichés 9.3 et 9.4). Le filament qui se forme
peut atteindre une taille centimétrique, tandis que le diamétre est plutdét micro-
métrique. L’évolution est sensiblement toujours la méme. Au début, la goutte est
déstabilisée sous l'effet de son poids. Ensuite, il y a compétition entre viscosité
et capillarité : la tension de surface tend & accélérer la dynamique de rupture,
phénomeéne auquel s’oppose la viscosité. L’inertie joue un réle mineur dans la dy-
namique et le filament formé peut devenir alors trés long. Proche de la rupture,
quand le fluide bouge de plus en plus vite, 'approximation de Stokes n’est plus
valide. Il y a alors compétition entre inertie, capillarité et viscosité.
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-+
1.5 mm

FI1GURE 9.3 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 2000 images par
seconde de la chute d’une huile, a travers un orifice Dg = 5.5 mm, de viscosité
n =185 mPa.s a T = 23 °C auz temps respectifs t,, —t = 168 ms, t, —t = 118 ms,
tp—t=95.5ms, t, -t =T76.5ms, t,—t=54.5ms, t, -t =25.5ms, t, -t =10ms,
tp—t=15ms, t, —t=0.5ms, t, —t=0ms avant le détachement.

Comme on peut le voir sur les photographie 9.4, il est difficile d’observer
le détachement dans le champ de la caméra. Nous ne pouvons donc déterminer
avec précision le temps ¢, ou le "pinch" a lieu. Les expériences avec 1'huile sont
menées afin de comparer avec une suspension dont on a ajusté correctement la
fraction volumique. Pour une étude expérimentale détaillée des huiles, on peut
se reporter aux travaux de Rothert et al. [108]. Nous présentons ci-apres les
différents régimes identifiés.

9.2.2 Analyse du détachement de I’huile

Pour les huiles de viscosité dynamique 71 (7 = 23 °C) = 185 mPa.s et no(T =
23 °C) =960 mPa.s, nous observons les deux régimes décrits au chapitre 8 :

— Le plus proche du détachement correspond & celui décrit par Eggers, appelé
aussi régime de Navier-Stokes. L’évolution du profil est décrite par I’équa-
tion (8.14) et correspond & une compétition entre capillarité, viscosité et
inertie. Ce régime linéaire est représenté par des traits pointillés sur le gra-
phique 9.5. Toutefois, nous ne visualisons probablement que la transition
vers ce régime. En effet, les temps caractéristiques de son observation dé-
crits dans le tableau 8.1 sont trés petits devant nos temps de mesure (huile
(1) : 0.02 ms et huile (2) : 2 ms).
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FIGURE 9.4 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 2000 images par
seconde de la chute d’une huile, & travers un orifice Dg = 5.5 mm, de viscosité
n=4.5Pa.s a T =23°C, numéro de clichés respectifs 1, 32, 106, 256, 477.

2.0x10°
— 0.960 Pa.s|
1.6F |=== 185 mPa.s §
E 1.2F 5
a} 0.8}
0.4F
0.0 (N , , ,
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20
t-t(s)

FIGURE 9.5 — Evolution du diamétre minimum pour deuz huiles de viscosité dif-
férente.

— Un peu plus loin du "pinch", ’amincissement est décrit par la loi 8.17. Ce
régime, lui aussi linéaire, est représenté par les droites en trait plein sur
le graphique 9.5. Il correspond & un équilibre entre forces visqueuses et
capillaires, c’est le régime dit de Stokes.

Plus l'huile est visqueuse, plus le détachement est ralenti (il dure plus de
100 ms pour I’huile de viscosité 960 mPa.s). En amont, la littérature propose un
ajustement de type exponentiel des données, ce qui correspond & une instabilité
de type Rayleigh (voir paragraphe 8.1.2). Toutefois, il est nécessaire de travailler
dans des conditions extrémement controlées de débit pour assurer une reproduc-
tibilité des expériences dans ce régime, car on se situe loin du point de singularité.
Ayant manipulé avec deux embouts différents, nous comparons les évolutions de
I’huile de silicone de viscosité n; = 185 mPa.s dans ces deux configurations. Nous
constatons, sur la figure 9.6 que, prés de la singularité, il y a bien reproductibi-
lité de I’évolution du diamétre minimum en fonction du temps. En revanche, le
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FIGURE 9.6 — Fvolution du diamétre minimum en fonction du temps pour deux
embouts différents Dg = 3.5 mm et Dg = 5.5 mm pour une huile de viscosité

1 =0.185 Pa.s.

comportement différe nettement pour des conditions initiales différentes au dela
de ¢, — 1 ~ 100 ms.

Toutefois, méme avec des expériences trés contrdlées, Rothert et al. [109]
observent un régime de type "exponentiel" en trés mauvais accord avec le mo-
déle d’instabilité de Rayleigh. Pour conclure, dans nos conditions expérimentales,
I’étude dans le cas o ¢, —t > 100 ms est extrémement délicate, elle nécessite de
contréler le débit, ce qui n’est pas le cas dans nos propres expériences.

Pour notre étude, I'huile est avant tout un outil de comparaison avec une
suspension de méme viscosité effective. Nous tacherons donc de déterminer dans
les paragraphes suivants quelle est I'influence des grains dans la dynamique de
I’écoulement.

9.3 Description d’une expérience typique

9.3.1 Observations qualitatives

Nous comparons la dynamique du détachement pour chaque suspension a une
huile de méme viscosité effective. Nous prenons comme exemple le comportement
d’une suspension de fraction ¢ = 40.7%, de taille de grains d = 40 pm (figure
9.7), que nous comparons a une huile de viscosité 72 = 960 mPa.s (figure 9.8).
Qualitativement, nous observons des analogies, ainsi que des différences :

— La goutte a tendance & se détacher sous 'effet de la gravité dans le cas de

la suspension et de 'huile.

— Pour I’huile, on observe un long filament visqueux qui résulte de la compé-
tition entre viscosité et capillarité. Dans le cas de la suspension, la présence
de grains accélére la dynamique de détachement. Il y a déplacement des
grains hors de la zone spatiale proche du détachement : bourrelets en amont
et en aval du détachement.
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FiGURE 9.7 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 1520 images
par seconde du détachement d’une goutte de suspension de fraction ¢ = 40.7%,
de taille de grains d = 40 pm (Ds = 3.5 mm) auz temps respectifs t,—t = 256.0 ms,
tp—t=119.1ms, t,-t=62.5ms, t, -t =25.0ms, t,-t=12.5ms, t, -t = 4.6 ms,
tp—t=0.Tms, t, -t =0ms. Les clichés encadrés correspondent a ceuzr du régime
"suspension” décrit au paragraphe 9.4.2.

— Le long filament d’huile tend & se casser. Dans le cas de la suspension,
prés de la singularité, il ne reste plus que le fluide interstitiel, sans aucun
grain. On doit donc retrouver un comportement de détachement du fluide
interstitiel seul.

9.3.2 Comparaison suspension/huile

De maniére plus quantitative, nous comparons pour chaque expérience (e.g.
sur la figure 9.9 (a)) 'évolution du détachement pour la suspension et une huile
de méme viscosité. La dynamique de détachement d’un fluide visqueux est extré-
mement lente dans le régime visco-capillaire. On ne peut donc espérer trouver un
régime ot le comportement des deux fluides se superpose si ’on choisit comme ré-
férence temporelle le point de singularité. Les échelles de temps doivent donc étre
décalées pour trouver un régime d’évolution similaire. Nous translatons donc la
courbe de I’huile sur I’échelle du temps pour trouver une zone de superposition.
Sur la figure 9.9 (a), nous présentons la comparaison d’une huile de viscosité
0.960 Pa.s et d’une suspension de fraction ¢ = 40.7% avec des grains de taille
d = 40 pm (expériences pour le méme embout de seringue Dg = 3.5 mm et donc
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FIGURE 9.8 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 1520 images
par seconde du détachement d’une huile de viscosité 0.960 Pa.s (Dg = 3.5 mm)
numéro de clichés respectifs 1, 192, 256, 296, 389.

le plus similaire possible). Nous constatons qu’il existe un régime que 'on peut
qualifier de "visqueux", dans lequel il y a superposition des deux courbes. Dans
cette zone, le comportement de la suspension est donné alors par une viscosité
effective identique a celle obtenue dans les expériences de cisaillement.

9.3.3 Reproductibilité

Nous comparons des expériences pour des suspensions de fraction ¢ = 40.7%,
de taille de grains d = 40 pm pour les embouts Dg = 3.5 mm ou Dg = 5.5 mm sur
la figure 9.9 (b). Nous constatons alors que pour Dg = 3.5 mm, les expériences
sont reproductibles. Néanmoins, le comportement est tres différent pour ¢, —¢ >
80 ms entre les deux différents embouts. En raison d’une surface de mouillage
trés différente dans le cas d’un diamétre Dg = 5.5 mm, on ne peut comparer
la dynamique de détachement loin du "pinch". De maniére générale, comme on
peut le voir sur la figure 9.9(c), Pembout de taille Dg = 5.5 mm induit un angle
de mouillage beaucoup plus important que pour Dg = 3.5 mm. Cela rend les
expériences plus difficiles & interpréter. Prés de la singularité, le comportement
redevient identique pour toutes les expériences avec des seringues différentes.

Loin du détachement, étant sensible aux conditions initiales, nous nous limi-
terons alors & une étude pour le diamétre extérieur de seringue Dg = 3.5 mm.

9.4 Différents régimes de détachement

Sur la figure 9.10, nous représentons I’évolution du diameétre minimum en
fonction du temps pour des suspensions de taille de grains d = 40 pm et de
fractions respectives ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% pour Dg = 3.5 mm. Nous
pouvons identifier 3 régimes que nous décrirons plus en détail ci-apres :

— Un régime de type "exponentiel”, loin de la singularité. C’est celui pré-

senté sur la figure 9.9 (a), qui correspond & un comportement similaire
de Thuile et de la suspension. Bien que décrit dans la littérature [109],
I’ajustement par une exponentielle n’est pas trés robuste, méme dans le
cas de I’huile. Comme nous ’avons discuté avant, on peut justifier 1’évo-
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FIGURE 9.9 — (a) Comparaison de l’évolution du diamétre minimum de détache-
ment d’une goutte d’huile de viscosité no = 960 mPa.s (décalée temporellement par
rapport au point de détachement) et d’une suspension de fraction ¢ = 40.7%, de
taille de grains d =40 pm (Ds = 3.5 mm). (b) Comparaison de l’évolution du dia-
meétre minimum de détachement de gouttes de suspension de fraction ¢ = 40.7%,
de taille de grains d = 40 pm pour Ds = 3.5 mm (et Dg = 5.5 mm). (¢) Cli-
chés photographiques montrant le mouillage de [’embout de la seringue pour
Dg =3.5mm et Dg=5.5mm d’une suspension identique.

lution exponentielle du détachement d’un fluide visqueux par un modéle
d’instabilité linéaire de déformation de jet (c.f. paragraphe 8.1.2). Toute-
fois, le taux de croissance fournit par l’équation (8.7) est en trés mauvais
accord avec les résultats expérimentaux [109].

— Un régime accéléré par rapport a 'huile de méme viscosité, en raison de la
présence des grains (figure 9.9 (a)).

— Un régime du fluide interstitiel seul, qui nous raméne au cas connu de
I’huile pres du point de la singularité (c.f. paragraphe 9.2).

9.4.1 Test du régime "exponentiel"

Ce régime correspond & celui ot une portion de courbe est commune pour
la suspension et I'huile de méme viscosité (décrit au paragraphe 9.3.2). Si nous
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FIGURE 9.10 — Evolution du pincement lors du détachement de gouttes de sus-
pension de fraction ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% pour des taille de grains
d =40 pym et Dg = 3.5 mm.

comparons pour différentes fractions volumiques I’ajustement avec une huile de
méme viscosité, nous constatons sur la figure 9.11 (a) que plus la suspension est
concentrée et plus le domaine ot ’on peut la considérer comme un fluide visqueux
effectif est restreint. Toutefois, si I’on se limite au domaine temporel (figure 9.11
(b)) ot nous pouvons affirmer 'indépendance des conditions initiales et donc la
reproductibilité (¢, — ¢ < 100 ms), nous constatons que le détachement de la sus-
pension et de ’huile de méme viscosité sont plutdt en bon accord. L’écoulement
en élongation de la suspension est donc régi par une viscosité effective. Nous ne
mesurons donc pas, avec notre dispositif expérimental, de différence de viscosité
élongationnelle des suspensions par rapport & un fluide sans grains.
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FIGURE 9.11 — Evolution du pincement lors du détachement de gouttes de sus-
pensions de fraction ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% pour des taille de grains
d = 40 pm et une huile de méme viscosité effective (en rouge) (Ds = 3.5 mm) :
(a) illustre le décalage temporel pour les huiles (b) limitation a la zone temporelle
de reproductibilité (t, —t <100 ms).
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Furbank et Morris décrivent des expériences avec des suspensions de parti-
cules d ~ 100 pm, de fraction volumique comprise entre 30 et 40% et des dia-
metres d’embout Dg de 12 ou 25 fois la taille des grains [55]. Pour toutes leurs
expériences, il font un ajustement exponentiel de la loi d’évolution du rayon en
fonction du temps. Plus la fraction volumique est importante, plus le domaine
d’ajustement est restreint. De plus, en mesurant le taux de décroissance de 'ex-
ponentielle B, ils obtiennent une loi de puissance du type :

BDs ocip™? (9.1)

ou n est la viscosité dynamique de la suspension.

Quand la viscosité effective de la suspension est élevée, le recoupement avec
le comportement d’une huile de méme viscosité est moindre, le domaine "expo-
nentiel" est alors restreint. Cette observation est donc en accord avec les travaux
de Furbank et Morris.

— P=18%
== 0=40.7%
..... $=50.5%

w b OO

0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
t-t(s)

FIGURE 9.12 — Ewvolution du pincement lors du détachement de gouttes de sus-
pension de fraction ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% pour des taille de grains
d =40 pm (Dg = 3.5 mm) en échelle semi-logarithmique.

Dans le cas de nos expériences et de notre résolution, il est possible de faire
grossiérement un ajustement par une exponentielle au début de nos courbes.
Toutefois, si l'on regarde la figure 9.12 tracée en échelle semi-logarithmique, il
est trés net qu’un ajustement de type exponentiel n’est pas correct au début du
détachement. Nous ne pouvons donc considérer qu’'une tendance fournie par le
taux de décroissance d’un tel ajustement.

Visuellement, le "régime exponentiel" correspond aux trois premiers clichés

(1, 209, 295) de la figure 9.7.
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9.4.2 Régime "suspension"

3 o 18%
10 A 40.7%
8 B 50.5%

D (m)

s o

A 1 1

0.001 0.01 0.1
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FIGURE 9.13 — Ewvolution du pincement lors du détachement de gouttes de sus-
pension de fraction ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% pour des taille de grains
d=40 pm (Dg =3.5mm). La courbe noire correspond a une droite de pente 2/3.

En de¢a d'un temps de 'ordre de 50 ms, comme on peut le voir sur la figure
9.10, quelles que soient la fraction volumique ou les conditions de préparation, la
dynamique du détachement est identique. Ce régime est original et propre aux
suspensions. Si nous représentons en échelle log-log le diamétre de pincement en
fonction du temps, pour les fractions ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% et une
taille de grains de d = 40 pm, nous constatons que ce régime est du type loi de
puissance.

Dans ce régime, la loi de comportement est indépendante des conditions ini-
tiales. Des expériences supplémentaires & Dg = 5.5 mm l’ont confirmé. Etant
proche du point de singularité, le comportement de la goutte est indépendant
des conditions aux limites, des conditions initiales et des forces extérieures. Or,
les paramétres dimensionnés importants au voisinage du détachement ne peuvent
étre que la tension superficielle ~y, la masse volumique p et la viscosité 7. Toute-
fois, pour des suspensions de fraction volumique différente et donc de viscosité
effective différente, les courbes se superposent. La loi de détachement est donc
indépendante de la viscosité. La seule échelle spatiale que ’on peut créer, par des
raisons de dimensionnement, est donc celle correspondant & un régime capillaro-
inertiel :

D~ <%>1/3<tp — )28 (9.2)

analogue a celle de 'eau décrite par (8.15). On doit donc trouver une loi de
puissance avec un exposant 2/3. Sur la courbe 9.13, nous avons représenté une
droite de pente 2/3. Nous constatons un trés bon accord du comportement des
suspensions avec une loi de puissance en 2/3. Nous étudierons plus en détail ce
régime dans la partie 9.5.
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Notons qu’il est trés étonnant de trouver un régime correspondant a une
compétition entre capillarité et inertie. En effet, le nombre de Reynolds associé
a cet écoulement (défini selon 'équation (8.4) est trés inférieur a 1, ce qui im-
plique que les effets inertiels sont négligeables devant les effets visqueux durant
le détachement.

Ce changement de régime se fait & un diamétre identique pour toutes les
fractions ¢, contrairement a ce qui a été observé sur le plan incliné (chapitre
6). Nous rappelons que la suspension quitte le régime "visqueux" en dec¢a d’une
hauteur notée h*, dépendant de la fraction volumique ¢.

Visuellement, ce régime correspond aux clichés encadrés (352 et 371) de la
figure 9.7.

9.4.3 Régime "huile"

300x10°°
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FIGURE 9.14 — FEwvolution du pincement lors du détachement de gouttes de sus-
pension de fraction ¢ = 18%, ¢ = 40.7%, ¢ = 50.5% pour des taille de grains
d=40pm (Dg =3.5mm) : ¢ = 18% (e), ¢ =40.5% (A), ¢ =50.5% (m). La droite
noire correspond au régime de Stokes décrit par (8.17)

Quelques images avant le détachement (typiquement une dizaine, avec des
fréquence de l'ordre de 1000 images par seconde), on observe un dernier régime.
Ceci est en accord avec I'observation expérimentale : un fil d’huile pure est ob-
servé & la fin du détachement. Proche du "pinch", nous devons donc retrouver la
dynamique d’une huile décrite dans le paragraphe 8.3. Si nous représentons sur
la figure 9.14 le cas de trois suspensions (pour les fractions ¢ = 18%, ¢ = 40.7%
et ¢ =50.5% avec d = 40 pm), nous constatons que nous sommes en relativement
bon accord avec une droite de pente 2 x 0.0708 v/n (c.f. équation (8.17)), repré-
sentée en noir. Sur la figure 9.14, ce changement de régime a lieu dans les 4 ms
avant le point de singularité.

On peut noter que le filament d’huile n’apparait pas encore sur le cliché 383
de la figure 9.7, bien que ce point de mesure nous semble en accord avec la
dynamique décrite par ’équation (8.17). Il nous est difficile de conclure si nous
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observons une transition vers ce régime ou si nous sommes effectivement dans ce
régime.

Visuellement, ce régime correspond aux trois derniers clichés (383, 389, 390)
de la figure 9.7.

9.5 Originalités du régime "suspension"

FIGURE 9.15 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 1520 images
par seconde du détachement d’une goutte de suspension de fraction ¢ = 50.5%, de
taille de grains d = 80 ym (Dg = 3.5 mm) auz temps respectifs t, —t = 825.0 ms,
tp—t =627.6 ms, t,—t = 430.3 ms, t,~t = 232.8 ms, t,~t = 35.5 ms, t,~t = 29.6 ms,
tp—t=19.7ms, t, -t =13.1ms, t, -t =6.6ms, t, -t =3.9ms, {, -t = 2.0ms,
tp,—t=1.3ms. Les clichés encadrés correspondent a ceux du régime "suspension”
décrit au paragraphe 9.4.2.



142 Chap 9. Dynamique du détachement de suspensions
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FIGURE 9.16 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 1520 images
par seconde du détachement d’une goutte de suspension composée de grains de
taille d =80 ym (Dg =3.5mm) a : (a) la fraction ¢ = 18%, auz temps respectifs
t,—t=54.5ms, t,-t=162.5ms, t, -t =68.4ms, t,—t =48.0ms, t, -t =31.6 ms,
tp—t=283ms, t,—t=224ms, t,-t=16.4ms, t, -t =11.2ms, t, -t =4.6 ms,
tp—t=20ms, t, -t =13ms. (b)) a ¢ =40.7%, auzr temps respectifs t, —t =
255.3ms, t, -t =1572ms, t, -t = 91.4ms, t, -t = 58.6 ms, t, —t = 38.9 ms,
tp—t =289 ms, t,—t =23.4ms, t,—t =158 ms, t,—t = 9.2 ms. Les clichés encadrés
correspondent & ceur du régime "suspension” décrit au paragraphe 9.4.2.
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Nous étudions dans cette partie le régime original des suspensions décrit
au paragraphe 9.4.2. Notamment, nous déterminerons I'influence de la fraction
volumique et de la taille des grains sur ce régime. Nous décrirons des expériences
avec des grains de taille d = 20pm, d = 40 pm, d = 80 pm, d = 140 pm et d =
250 pm pour différentes fractions volumiques.

9.5.1 Description qualitative

Prenons les expériences pour une taille de grains d = 80 pm. Les clichés pho-
tographiques pour les fractions ¢ = 18%, ¢ = 40.7% et ¢ = 50.5% sont représentés
respectivement sur les figures 9.16 (a), 9.16 (b) et 9.15. Nous rapportons dans
le tableau 9.2, les numeéros des images pour ces films, correspondant au régime
"suspension".

Fraction volumique (%) | Images
18 204-232
40.7 345-374

50.5 2329-2360

TABLE 9.2 — Images correspondant au régime "suspension” pour des grains de
taille d = 80 pm.

Visuellement, nous constatons que nous n’avons pas d’indice précis pour dé-
terminer si nous entrons dans ce régime "original". Néanmoins, nous pouvons
formuler quelques remarques :

— Systématiquement, pour chaque fraction de grains, le contour est lisse au
début des expériences. Puis, au cours du détachement, 'influence des grains
se fait ressentir. On note I'apparition d’irrégularités dans le contour de la
goutte formée.

— Pour les derniers clichés, on observe la formation de bourrelets ou d’amas de
grains, indiquant des zones d’hétérogénéité. La concentration dans la zone
de détachement n’est alors plus homogéne. On peut donc émettre ’hypo-
thése que le fluide s’auto-organise en chassant les grains, ce qui permet
finalement le détachement du fluide interstitiel.

— Pour les fractions ¢ = 40.7% et ¢ = 50.5%, nous observons aisément dans le
régime "suspension" ces hétérogénéités. Pour la fraction ¢ = 18%, laspect
reste lisse jusqu’au cliché 223, les changements visuels sont beaucoup moins
significatifs.

Notons que l'aspect de la goutte n’est évidemment pas le méme pour des
grains de taille d = 40 pm (figure 9.7), ou ceux de taille d = 250 pm (figure 9.18
(b)). La taille des grains doit donc jouer un role prépondérant dans la dynamique
du détachement de gouttes de suspension. Nous allons étudier dans le prochain
paragraphe leur influence.
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9.5.2 Dépendance de la taille des grains

Nous comparons sur la figure 9.17 les comportements pour toutes les fractions
volumiques et les tailles d = 20 pm, d = 80 pm, d = 140 pm, d = 250 pm. Cette
figure est analogue a la 9.13 pour les billes de diamétre d = 40 pm.

0.001

D (m)

0.0001 &

x/ / - - - 50.5%
0.0001 bl -
) 4 6 2 4 6 2
0 0
to-t (s)

FIGURE 9.17 — FEwolution du diamétre minimum de gouttes de suspension en
échelle log-log pour différentes fractions volumiques (Dg = 3.5 mm) (a) d =20 pm
(b) d=80pm (¢) d=140 pm (d) d = 250 pm. La droite correspond & une loi de
puissance, exposant 2/3.

Description

Pour la taille de grains d = 80 pm, nous observons un comportement tout &
fait similaire & celui décrit dans la partie 9.4.2 pour les billes de taille d = 40 pm :
le détachement est identique pour les 3 fractions volumiques et correspond & une
loi de puissance d’exposant 2/3. En revanche, pour la taille d = 140 ym (clichés
sur la figure 9.18 (a)), on note une petite différence de comportement : a la
fraction volumique ¢ = 18%, le détachement de la suspension a lieu légérement
plus rapidement que le régime en loi de puissance aux fractions ¢ = 40.7% et
¢ =50.5%.
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FIGURE 9.18 — Clichés photographiques pris avec une fréquence de 1520 images
par seconde du détachement d’une goutte de suspension a la fraction ¢ = 40.7%
(Ds = 3.5mm) : (a) de taille de grains d = 140 pm auz temps respectifs t, —t =
278.3ms, tp, -t = 69.1ms, t, -t = 40.1ms, t, -t = 30.9ms, t, -t = 19.7 ms,
tp—t=13.8ms, t,—t =11.2ms, t,—t =4.6 ms, t,—t = 2.6 ms, t,—t = 1.3 ms. (b) de
taille de grains d = 250 pm auz temps respectifs t, —t = 250.0 ms, t, —t = 79.6 ms,
tp—t=34.9ms, t,—t=19.Tms, t,~t =7.9ms, t,-t =2.6 ms . Les clichés encadrés
correspondent a ceur du régime "suspension” décrit au paragraphe 9.4.2.
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Pour d = 250 pm, l'intérét de ces expériences est de voir les mouvements des
grains. Toutefois, le diamétre intérieur de la seringue est de D = 1.5 mm, ce qui
ne représente que 6 fois la taille des grains. On ne peut donc pas garantir dans ces
expériences la concentration de la suspension a la sortie de la seringue. Il n’est
donc pas étonnant de trouver un comportement atypique pour ces expériences,
comme on peut le constater sur la figure 9.17 (d).

Pour d = 20 pm, nous ne trouvons pas de superposition des courbes.

Analyse

Afin de mieux comprendre ce régime, nous tracons sur la figure 9.19 les co-
ordonnées spatiales et temporelles correspondant au début de ce régime pour les
3 tailles de grains d = 40 pm, d = 80 pm, d = 140 pm. Nous reportons ces valeurs
dans la table 9.3. Nous constatons sur cette figure que plus la taille des grains est
importante, plus la distance au détachement est importante. Autrement dit, plus
les grains sont gros, plus le systéme doit se préparer suffisamment tdt pour s’or-
ganiser. Ce régime constitue donc probablement une transition entre un régime
"fluide visqueux effectif" et la formation d’un filament d’huile seule. La suspen-
sion se prépare au pincement en organisant ses grains plus ou moins longtemps
a I'avance selon leur taille. On peut voir une image simpliste : plus la taille des
grains est grande, plus il est difficile de les déplacer.

d(pm) | t, —t(ms) | D(107Mm)
40 25 5.3
80 31 7.6
140 44 10.5

TABLE 9.3 — Coordonnées spatiales et temporelles de ’entrée dans le régime "sus-
pension” pour différentes tailles de grains pour une fraction de grains ¢ = 40.7%.

Nous pouvons donc expliquer la non-observation du régime "suspension" pour
les grains de taille d = 20 pm. Pour ceux-ci, en extrapolant les tenances repro-
duites sur les figures 9.19 (a) et (b), nous constatons que ce régime a lieu beaucoup
trop pres du détachement. Si nous ne le visualisons pas, ce n’est peut-étre pas
qu’il n’existe pas, mais plutét que notre résolution ne nous le permet pas.

Nous observons pour une méme taille de grains une superposition des courbes
de détachement de gouttes de fraction volumique différentes. Nous pouvons donc
regarder la différence de comportement entre différentes tailles de grains dans ce
régime.

Sur la figure 9.20, nous comparons I’évolution du détachement dans ce régime
pour des grains de tailles différentes mais utilisés dans des suspensions préparées
a la méme fraction volumique. Nous constatons qu’il n’y a pas superposition des
courbes, bien que le comportement soit similaire quel que soit le diameétre des
billes : c’est une loi de puissance a ’exposant 2/3. Néanmoins, nous notons des
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FIGURE 9.19 — Coordonnées temporelles (a) et spatiales (b) de l'entrée dans le
régime "suspension” pour différentes tailles de grains.

différences : le point d’entrée, comme nous I’avons souligné précédemment, mais
aussi le préfacteur de la loi de puissance différent selon la taille des grains. Ce
régime original, indépendant de la fraction volumique, ne dépend donc que de la
taille des grains. Ceci renforce notre hypothése de réorganisation de la matrice

granulaire.
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FIGURE 9.20 — Régime "suspension” pour différentes tailles de grains pour la
fraction volumique ¢ = 40.7%.

9.5.3 Meécanisme

Observation

L’hypothése la plus probable pour comprendre ce régime est donc celle d'une
organisation des grains au sein du milieu. Nous nous sommes donc intéressés au

profil de détachement de la goutte.
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Si 'on regarde la figure 9.21, nous comparons I’évolution de ce profil en
fonction du temps pour deux fractions volumiques (a) ¢ = 40.7% et (b) ¢ = 50.5%.
Nous constatons qu’il a un aspect plus rugueux pour les fractions volumiques plus
élevées.
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FIGURE 9.21 — Profil du détachement en pixels de gouttes formées de grains tels
que d = 140 pm pour les fractions volumiques (a) ¢ = 40.7% a 1520 images/s,
correspondant auz clichés de la figure 9.18(a) (b) ¢ = 50.5% a 3000 images/s.
Les numéros se réferent aux images.

9.6 Conclusion

Nous avons étudié dans ce chapitre le détachement de gouttes de suspension

granulaires.

Nous avons observé que ce détachement se déroule en trois étapes :

— Il existe d’abord un régime dans lequel le comportement est celui d’un fluide
visqueux effectif. Nous ne mesurons donc pas de viscosité élongationnelle
plus importante que dans le cas d’un fluide visqueux newtonien (la viscosité
élongationnelle étant égale & trois fois la viscosité de cisaillement 7q =
3n ). Néanmoins, la rugosité de linterface augmente. Cette observation
indique que, méme si la dynamique est identique & celle d’'une huile de
méme viscosité, les grains s’organisent dans le systéme.

— Nous avons identifié un régime original indépendant de la fraction volu-
mique initiale, mais ’entrée dans ce régime est conditionnée par la taille
des grains. Par un argument dimensionnel, nous avons déterminé une loi
de détachement D variant comme une puissance 2/3 de t, —t. Celle-ci est
en accord avec nos expériences. Tout se passe alors comme si la fraction
volumique était fixée dans notre systéme avant le détachement.

— Prés du pincement, la dynamique est celle du fluide interstitiel pur.
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Le mécanisme d’organisation des grains lors du détachement reste incompris.
Une étude de I’évolution de la rugosité en fonction du temps serait trés utile a
la compréhension de ces phénoménes.






Conclusion

Dans le cadre de cette thése, nous avons étudié les écoulements de suspen-
sions. Ayant utilisé une suspension monodisperse, isodense et non-Brownienne,
nous avons négligé les problemes de sédimentation et de ségrégation inertielles.
La fraction volumique de grains (volume relatif de grains dans la suspension) a
été explorée dans une large gamme de valeurs : entre 18% et 61% et deux sys-
témes rhéologiques modeéles ont été utilisés : le plan incliné et le détachement de
gouttes.

Nous avons d’abord caractérisé les suspensions a l’aide de méthodes rhéolo-
giques classiques dans un rhéomeétre plan-plan & géométrie striée. Les techniques
rhéomeétriques classiques sont fondées sur le postulat que le matériau est du type
fluide visqueux effectif homogeéne régi sous cisaillement par I’équation constitu-
tive o,y = 1. Nous montrons que I'on peut mesurer une viscosité dans le cas
des suspensions peu denses (¢ < 48%). Toutefois, au dela de cette concentration,
le milieu se fracture ou se structure, interdisant alors de pouvoir considérer la
suspension comme un fluide homogéne dans le rhéométre.

Nous avons alors construit et utilisé un rhéométre original et adapté au cas
des suspensions, le plan incliné. La majorité des expériences ont été conduites
avec des grains de taille 40 pm, quelques unes & 80 pm, les angles, quant a eux,
varient entre 5 ° et 39 °. En mesurant a chaque instant la hauteur et la vitesse de
surface, nous observons au début de I’écoulement une dépendance de la vitesse en
h?. Nous avons montré comment ce rhéométre permet de déterminer une viscosité
pour des suspensions, méme trés denses (fractions jusqu’a 61%). En considérant
la suspension comme un fluide homogéne purement visqueux, nous mesurons une
viscosité globale en excellent accord avec des mesures locales [91].

Les résultats que nous obtenons sont entre autre indépendants de la défor-
mation et de la taille des grains, ce qui nous permet d’affirmer que cette étude
se place dans un cadre tel qu’il est possible de négliger la migration et la sé-
dimentation. La fraction en grains peut donc étre considérée comme homogéne
lors de l’écoulement. De plus, dans les gammes de cisaillement et de pression
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explorées (0.1 2 157! et 10 a 150 Pa respectivement), nous pouvons affirmer que
nos mesures sont indépendantes de ces grandeurs.

Deux applications de cette étude sont envisageables. D’une part nos résultats
peuvent servir au développement de modeéles de viscosité des suspensions tou-
jours discutés actuellement. D’autre part, ayant établi un protocole expérimental
permettant une mesure de viscosité des suspensions denses quelle que soit leur
fraction volumique, il peut étre étendu au cas de I’étude de matériaux plus com-
plexes (e.g. rugosité des grains, polydispersité de la suspension...). Ce montage
expérimental simple peut éventuellement servir & des mesures sur le terrain.

Toutefois, une description de I’écoulement par un modéle de fluide visqueux
n’est correcte qu’aux grandes hauteurs de couche, i.e. au début de ’écoulement.
En dessous d’une certaine hauteur, le comportement de la suspension dévie du
régime visqueux.

Intuitivement, on s’attend pour les faibles hauteurs de couche a ce que l'in-
fluence de I’hétérogénéité du milieu intervienne, et donc a une déviation vers
un comportement que nous qualifions de "pseudo-granulaire". Nous avons mis
en évidence pour les suspensions un régime original pour les faibles hauteurs de
couche ou la vitesse dépend de la hauteur selon une loi de puissance. La valeur
de 'exposant est trés proche de celle déterminée dans le cas des écoulements
de matériaux granulaires secs sur plan incliné, justifiant ainsi le qualificatif de
"pseudo-granulaire".

Nous avons déterminé une régle d’écoulement ("flow-rule") pour la globalité
de I’écoulement, rendant compte a la fois du comportement visqueux associé aux
grandes hauteurs de couche et du comportement "pseudo-granulaire" en-dessous
de la valeur h = A. Cette longueur A mésoscopique détermine le "cross-over"
entre les régimes visqueux et "pseudo-granulaire". Ce systéme permet donc de
passer continiment d’une limite & ’autre. Les lois d’écoulement de la suspension
se replacent sur une méme courbe maitresse quels que soient l’angle, la fraction
volumique ou la taille des grains.

De plus, nous avons mis en évidence une rhéologie non-locale des suspensions.
Au dela de la hauteur h = A, nous montrons que la viscosité dépend de la hauteur
de la couche. Contrairement & une situation de blocage, la viscosité diminue au
cours de I’écoulement dans le régime "pseudo-granulaire".

Enfin, nous montrons que la valeur de A diverge avec la fraction volumique
¢, dépendance que nous retrouvons par un simple argument dimensionnel. Nous
proposons des pistes pour interpréter cette longueur mésoscopique en considérant
la formation de structures au sein de I’écoulement, comme il est proposé dans de
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nombreuses études rhéologiques de fluides complexes au voisinage de la transition
de blocage [8, 17, 61, 74, 122].

La dernier volet de cette thése a été consacré a I’étude du détachement de
gouttes de suspension, soumises & un écoulement élongationnel. Les tailles de
grains ont été variées de 20 & 250 pm. Nous avons mesuré le diameétre de déta-
chement de la goutte en fonction de la distance temporelle au détachement a
I’aide d’une cameéra rapide. Notre étude s’est placée dans une gamme de temps
située a environ 100 ms du point de singularité, nous permettant ainsi de nous
affranchir des conditions initiales.

Dans le but de comparer une suspension & une huile de méme viscosité appa-
rente, un travail préliminaire nous a amené a considérer les différents régimes de
détachement de gouttes de fluides newtoniens décrits dans la littérature. Cette
comparaison nous a permis d’identifier trois régimes dans le cas des suspensions.

Le premier est identique en tous points au détachement d’une huile de méme
viscosité effective, nous ne mesurons donc pas une viscosité élongationnelle aug-
mentée dans le cas des suspensions.

Le second est un régime original : dépendant de la taille des grains, il est en
revanche indépendant de la fraction volumique initiale de la suspension et donc
de sa viscosité apparente. De maniére trés étonnante, nous trouvons un régime
dont la loi d’échelle correspond & une compétition entre capillarité et inertie, alors
que 'estimation du nombre de Reynolds montre que le régime n’est pas inertiel.
Un argument dimensionnel impose nécessairement que le diamétre dépende du
temps selon une loi de puissance avec un exposant 2/3, ce qui est en excellent
accord avec nos expériences.

Le dernier régime est celui du détachement du fluide interstitiel seul. Nous
I'identifions a ’aide de prédictions décrites dans la littérature.

Par ailleurs, en observant des profils de détachement, nous constatons que
la rugosité de 'interface suspension/air évolue au cours du détachement, ce qui
indique que les grains s’organisent au sein de la suspension, ce qui pourrait éven-
tuellement expliquer le régime original observé. Cette étude est a poursuivre.

L’ensemble des expériences présentées dans cette thése nous ont permis de
sonder les propriétés intrinséques des suspensions et leurs lois d’écoulement en ci-
saillement (plan incliné) ou en élongation (détachement de gouttes). Néanmoins,
un certain nombre de questions restent ouvertes.

Nous avons proposé une loi d’écoulement faisant intervenir une longueur de
"cross-over" A, pouvant étre interprétée comme une longueur de corrélation .
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Plusieurs points peuvent étre vérifiés expérimentalement. D’une part, il serait
pertinent d’essayer de mesurer cette grandeur, associée aux fluctuations de vi-
tesse et de la comparer & nos estimations (taille de 'ordre du mm). D’autre
part, expression de A prédit une divergence dans le cas ou la gravité tend vers
zéro. Des expériences en microgravité s’avéreraient alors un test fort de cette loi

d’écoulement.

Enfin, il serait intéressant de faire le lien entre une rhéologie établie sur plan
incliné, assimilant la suspension & un fluide "quasi-newtonien" dont la viscosité
varie avec la hauteur (interprétable en terme de pression de confinement) et
les expériences de détachement de gouttes oul la pression capillaire joue un role
dominant.
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Ecoulement de suspensions granulaires modéles

Nous étudions dans ce travail expérimental les lois d’écoulement de suspensions granulaires. Pour
cela, nous utilisons une suspension modéle isodense, non-Brownienne et monodisperse, constituée de
sphéres dans une huile de silicone et dont la fraction de grains ¢ est variée entre 30 et 61%.

Le comportement de cette suspension est caractérisé via deux expériences originales : ’écoulement
sous cisaillement sur plan incliné et I’écoulement en élongation lors du détachement de gouttes.

Nous montrons que le plan incliné permet d’explorer le passage continu des lois d’écoulement d’un
régime de type fluide visqueux (couches épaisses) a un régime "pseudo-granulaire" (couche fine). Nous
mettons en évidence une longueur mésoscopique qui sépare les deux régimes et diverge quand la fraction
s’approche de la transition de blocage. De plus, nous montrons que la rhéologie des suspensions isodenses
est quasi-newtonienne, c’est-a-dire sans seuil, mais que la viscosité peut dépendre de la hauteur de la
couche. La migration de particules pouvant étre négligée, ce dispositif permet, contrairement a un
rhéomeétre "classique", de mesurer directement la viscosité de la suspension jusqu’a des fractions de

61%.

Dans le cas du détachement de gouttes, nous ne mesurons pas de viscosité élongationnelle plus
importante que dans le cas d’un fluide newtonien. En revanche, le détachement final est accéléré par la
présence des grains et est indépendant de la concentration de la suspension, mais dépendant de la taille
des grains.

Mots-clefs : fluides complexes, milieux granulaires, suspension, rhéologie, plan incliné, détachement de
gouttes.

Flow of model dense granular suspensions

We experimentally study the flow of dense granular suspensions. The suspensions are made of
mono-disperse, spherical, non-Brownian polystyrene beads immersed in a density matched silicon oil.
The volume fraction ¢ varies from 30 to 61%.

We investigate the flow behaviour of these dense granular suspensions by the use of two complemen-
tary model experiments : shear flow on an inclined plane and elongational flow during the detachment
of a droplet.

We prove that the inclined plane is a useful apparatus to explore the continuous transition from an
effective viscous flow (high thickness) to dense "pseudo-granular" flow (low thickness). A mesoscopic
length scale is evidenced that separates the two flowing regimes and diverges when ¢ approaches the
jamming limit. We show that our experimental results are consistent with a fully Newtonian rheology
-i.e. without stress threshold- but with an effective viscosity depending on the thickness of the layer.
Moreover, we show that particle migration can be neglected. This set-up allows for directly measuring
the viscosity up to volume fractions of 61%, which is impossible in a classical rheometer.

During "pinch-off" experiments, we prove that the elongational viscosity is identical to the one we
measure on a pure viscous fluid. Nevertheless, the final detachment is accelerated by the presence of
grains and is independent of the grain concentration, but highly dependent on the grain size.

Keywords : complex fluids, granular materials, suspensions, rheology, inclined plane, "pinch-off".
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