Test d’affaissement pour I’estimation du seuil d’écoulement
Le test d’affaissement (slump test en anglais) a été initialement développé par Murata [89]
dans le but de quantifier la qualité évolutive dans le temps du béton avant prise. Ce test
permet de classer les bétons suivant une échelle de fluidité croissante : ferme, plastique,

fluide.

Ce test est une version simplifiée de la technique uniaxiale de compression. Baudez et al.
[59,90] ont emprunté le test d’affaissement dans le but de déterminer la contrainte seuil
d’écoulement des boues ayant des siccités entre 5 et 15 % directement sur le site de la station
d’épuration. La contrainte seuil déterminée par le test d’affaissement, t;, peut €tre déduite de

la hauteur d'affaissement h avec 1'équation suivante :

pg(H+"% ,
h=H+$—;—% 1+ln<(2—1f“R)> Equation

16

Avec H est la hauteur initiale du cylindre, p représente la masse volumique, g la gravité et R
le rayon du cylindre (Figure 18). Pour les boues difficiles a mettre en écoulement, une charge
de masse mg a été ajoutée au-dessus de I’échantillon cylindrique afin de forcer les boues a

s’écouler. Il s’agit donc d’une version simplifiée du test de compression uniaxial.

La confrontation avec les résultats obtenus par la rhéométrie conventionnelle s’est avérée tres

satisfaisante [59,90].
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Avant le test Apres le test

Figure 18 : Le test d'affaissement modifié avec la charge supplémentaire. La boue résiduaire a

une siccité de 5 a 15 % [59].

Ce test peut étre tres pratique pour évaluer la contrainte seuil des boues in situ. Néanmoins, il
n’est pas valable sur des boues pateuses. En effet, avec une masse m, suffisante, une

fracturation latérale apparait dans la boue comme dans les tests de compression uniaxiale.

2.5. Bilan sur les techniques utilisées
L’ensemble de ces travaux montre que les techniques de caractérisation rhéologique utilisées
sont limitées par I’état physique du matériau. Les rhéométries rotationnelle et capillaire ne
peuvent étre mises en ceuvre qu’avec des matériaux qui peuvent s’écouler. En effet, dans le
rhéomeétre capillaire, les boues pateuses ne s’écoulent pas a travers le tube, mais glissent et

dans le rhéometre rotatif, les boues se fracturent méme a petite déformation de cisaillement.

Pour parvenir a réaliser des mesures rhéologiques en écoulement, les boues étaient prétraitées
par tamisage et/ou prémalaxage. Cependant, le tamisage change la composition du matériau a
étudier et le prémalaxage est susceptible de modifier la microstructure des flocs des boues
[29]. Les résultats obtenus ne sont alors plus représentatifs du matériau initial. De plus, pour
éviter 1’étape de prétraitement des boues, les mesures étaient limitées a tres faibles

déformations [7,60,87].

En pratique, puisque la boue est mise en mouvement dans les sécheurs agités, ce sont
essentiellement les caractéristiques d’écoulement qui retiennent notre attention. Les mesures
obtenues a tres faibles déformations peuvent caractériser le comportement rhéologique des
boues au repos, par exemple, pour expliquer le comportement des boues pendant le stockage,
pour étudier I'influence du temps de vieillissement et de la floculation, etc. Néanmoins,

I’exploitation de ces informations pour prédire un comportement en séchage ou des propriétés
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d’écoulement, semble extrémement limitée. Il est donc nécessaire de développer de nouvelles
techniques ou procédures pour corriger 1’impact des fractures sur une large gamme de
déformations pour comprendre le comportement des boues pateuses en écoulement dans le

sécheur.

2.6. Influence de la siccité sur les caractéristiques rhéologiques
La littérature montre que les parametres de type solide d’une boue (la contrainte seuil Ty, la
consistance k et les modules viscoélastiques G’ et G’’) suivent une loi de puissance
[7,31,57,64] avec la siccité, tandis que les parametres de type liquide (viscosité infinie p)

suivent une relation exponentielle [31,57] :
Ty = A(Si — Sip)" Equation 17
K= poexp(p - Si) Equation 18

Ou g est la viscosité du milieu liquide. A, 3 et n sont des parametres des modeles. Si, est la
concentration critique associée a l’existence d’une structure solide. C’est également la
concentration a partir de laquelle la matiere solide est en quantité suffisante pour permettre
I’¢laboration d’un réseau de particules en percolation tel que la boue ne sédimente pas. La
valeur de Siy varie d’une étude a une autre selon la composition de la boue mais elle est

généralement comprise entre 1 et 3 % de siccité [54,57,64,91,92].

L’équation 17 est souvent utilisée dans les suspensions colloidales. L’exposant n est relié a la
dimension fractale de flocs [91,93,94]. Plus 1'exposant est petit, plus la structure comporte des
espaces vides [95]. Cette approche est tout a fait en accord avec les résultats de Baudez [91]
qui a montré que 1’exposant fractal pour une boue minérale est plus grand que celui d’une
boue organique (la boue organique contient plus de matiere organique que la boue minérale).
En effet, la boue organique contient plus de macromolécules (lipides, fibres, protéines,

amidon, ...) que la boue minérale et donc a une plus grande porosité (espaces vides) [91].

Le modele de loi de puissance a été utilis€é pour décrire 1’évolution des parameétres

rhéologiques de type solide pour des siccité de 2 a 27 % (Figure 19) [7,54,57,64,91,92].
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Figure 19 : Evolution du module élastique en fonction de la siccité pour les deux boues

utilisées dans la these de Charlou [7] et d’autres boues trouvées dans la littérature.

3 Extension aux suspensions et pates granulaires
Une suspension granulaire est un mélange d’inclusions solides non browniennes de taille
typiquement supérieure a la dizaine de micrometres immergées dans un fluide a seuil ou sans.
Ces matériaux sont rencontrés dans la nature (laves torrentielles, sédiment en riviére, boues),
dans D’industrie agroalimentaire (semoule), du batiment (béton, ciment), pharmaceutique

(dentifrices, cremes exfoliantes ou gommantes), etc. (Figure 20).

Figure 20 : Laves torrentielles (2 gauche). Béton (au milieu). Dentifrice (2 droite).

La fraction (ou concentration) volumique en particules ¢ est un parametre incontournable
pour caractériser les suspensions granulaires. Cette concentration s’exprime comme le rapport
du volume occupé par les particules sur le volume total occupé par I’empilement, défini par la

hauteur de sa surface libre.

Deux valeurs limites de ¢ sont définies pour connaitre la nature de I’empilement de ces
systemes, notées ¢. et ¢p,, correspondant respectivement a ’empilement le plus lache

possible mécaniquement stable et a I’empilement le plus compact possible (Figure 21).
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Figure 21 : Définition des régimes de concentration d’apres Coussot [96,97].

Dans le cas d’un empilement aléatoire de grains sphériques, I’empilement le plus lache ¢,
(Random loose packing en anglais) qu’il est possible de réaliser est obtenu pour 56 % [98,99].
Cependant, dans le cas d’un empilement ordonné, la structure cristalline la plus lache possible
est obtenue pour un réseau cubique pour ¢.=n/6 = 52 % [100]. De méme, 1’empilement le
plus compact possible (Random close packing en anglais) ¢,,, correspond au maximum de
particules solides que 1’on peut placer dans un volume de fluide. Pour un empilement aléatoire
de particules sphériques, I’empilement le plus compact possible (Random close packing en
anglais) possede une concentration volumique ¢,,=64 % [101]. La valeur la plus élevée pour
¢, correspond a un arrangement cristallin compact des grains du type cubique a faces

centrées ou hexagonal compact et correspond a 74 % [102].

Par définition, on parle de suspension granulaire quand la fraction volumique en particules est
comprise entre ¢ et ¢, (Figure 21) [96,97]. A I’état de repos, la suspension granulaire aura

donc un aspect solide.

Les contacts entre particules jouent un role primordial dans le comportement de ses systemes
complexes [97]. Au voisinage du seuil d’écoulement, ces matériaux se déforment par un
phénomene collectif. En effet, un déplacement local de 1’ordre d’une taille de particule
implique généralement des déplacements concertés d’un nombre plus ou moins grand d’autres
particules. Sur le plan rhéologique, ceci entraine un comportement qui s’apparente a celui des
milieux granulaires secs avec, notamment, des efforts normaux importants liés a la dilatance
[103—-106], une contribution additionnelle au seuil d’écoulement [103,104,107] ou encore un

phénomene de fracturation dans quelques cas [94,96,104,108,109].

3.1. Fracturation
Un phénomeéne de fracturation, comme nous 1’avons décrit précédemment dans le cas des
boues, a été observé au dela d’une certaine concentration sur des pates granulaires [110,111]

[94,96,104,108—-110]. Par exemple, Sosio et Crosta [108] ont expliqué qu’aux alentours de
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50 % de concentration volumique (¢) d’une suspension de sable/minéraux argileux, la
déformation a tendance a se localiser et peut induire une fracturation a une vitesse de rotation
élevée (7 a 10 rad/s). La méme observation a été rapportée par Fall [109] qui a étudié le
comportement rhéologique de suspensions de billes de polystyréene mono-disperses sous
écoulement avec une concentration volumique proche de I’empilement maximal (63 %).
Mansoutre et al. [104] ont souligné que les fractures apparaissent en régime permanent sur
une pate de silicate de calcium floculée pour une concentration volumique de 41 %

(correspondant a une siccité de 68 %) proche de I’empilement maximal ¢,,=45 %.

Coussot [96] a expliqué que la fracturation dans les suspensions et les pates granulaires est
probablement liée a un phénomene de dilatance empéchée ou plus généralement au fait que le

fluide interstitiel ne peut pas migrer rapidement a travers le réseau de particules.

Par comparaison, nous constatons que la fracturation dans ces matériaux apparait a des
concentrations volumiques beaucoup plus élevées que dans les boues résiduaires. Par
exemple, pour une boue ayant une siccité de fracture entre 15 et 20 % et une masse volumique
entre 1,5 et 2 kg/m3, la concentration volumique se trouve dans la gamme $=9-13 %. Les
raisons sont analogues, mais la migration de I’eau a travers le réseau de particules la boue se
fait probablement plus difficilement a cause de la composition complexe de la boue (I’eau

reste emprisonnée dans les flocs et dans les structures de cellules microbiennes).

3.2. Dilatance
La dilatance est une caractéristique commune des pates granulaires et des suspensions
concentrées. Le principe de dilatance de Reynolds [112] stipule que, pour se mouvoir,
I’empilement des grains doit se dilater (Figure 22). En d'autres termes, les particules dures et
compactes sont si proches les unes des autres qu'elles doivent pousser leurs voisines pour
déclencher leur mouvement [98,103,113], d’ou l’intérét de mesurer la force normale

simultanément avec la contrainte de cisaillement.

Figure 22 : Démonstration de la dilatance survenant lors du cisaillement d'un milieu
granulaire. Les grains sont initialement supposés dans une configuration optimale (a gauche).
Lorsqu'un mouvement relatif des deux couches de grains paralleles est imposé, une expansion

du volume est induite (a droite).
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Le caractere dilatant apparait au-dela d’une certaine concentration critique, qui correspond a
la formation d'un réseau infini de particules solides dans tout le matériau. On parle alors de
seuil de percolation des contacts ou d’ecombrement (jamming en anglais) ¢; [103]. Par
exemple, cette concentration critique (en volume) se situe a 42 % pour un mélange de pate de
ciment et de polymeres [105] et a 38 % (correspondant a 65 % de siccité) pour une pate de

silicate de calcium floculée [104].

Dans le cas d’un empilement al€atoire, si la valeur de ¢; est inférieure aux valeurs de

I’empilement le plus lache ¢, ou I’empilement le plus compact possible ¢,,, cela veut dire
que les particules en situation de jamming ne sont pas des particules sphériques dures et
compactes mais des flocs [103]. En effet, le volume occupé par des flocs ouverts ou des

particules colloidales est plus grand que celui de particules sphériques dures et compactes.

3.3. Relation parametres rhéologiques et concentration volumique
Les pates et les suspensions présentent des propriétés rhéologiques qui dépendent tres
fortement de la concentration en particules solides. Depuis la relation empirique de viscosité
établie par Einstein [114] sur les suspensions faiblement concentrées, de nombreux travaux
ont tent¢ d’établir des équations phénoménologiques pour satisfaire la modélisation de la
viscosité a basse et forte concentrations (Tableau 9). Il existe bien entendu d’autres relations

proposées dans la littérature et s’accordant bien avec les données expérimentales.

Tableau 9 : Modeles décrivant la relation entre la viscosité p et la concentration volumique
des suspensions de spheres dures. Ou n la viscosité de la suspension et 7y la viscosité du

fluide suspendant.

Auteurs Modeles Equations Remarques
Einstein [114] n=ne(1+250¢) Equation 19 ¢ <2 %
¢ <10 %

B=6,2 pour écoulement
brownien et 7,6 dans le cas
contraire

Batchelor [115] 1 =1no(1 + 2,5¢ + B$p?)  Equation 20

) 0,5 , . : 2,5 pour les spheres
Eilers [116] n=ny| 1+ —[ugpq) Equation 21 5:31 ajustlz:b le P
1-(32)
. - q=[u] dm
Krieger et ¢\ 1 . ) N
Dougherty [117] n =" (1 - E> Equation 22 [u] : 2,5 pour les spheres

dm ajustable
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La Figure 23 présente ’allure de la viscosité relative en fonction de la concentration
volumique pour les modeles citées précédemment [118]. Ces évolutions illustrent que les
modeles d’Einstein ou Batchelor sont limités pour décrire les milieux diluées ou semi-diluées.
Pour les autres modeles, la viscosité relative augmente avec la fraction volumique puis
diverge des lors que la fraction volumique se rapproche de la fraction volumique
d’empilement maximal ¢,,. Le parametre ¢, est censé représenter une fraction volumique
maximale pour laquelle la viscosité diverge. Néanmoins, dans le cadre de ces modeles
empiriques, il est considéré comme un paramétre libre permettant d’ajuster au mieux
I’évolution des données expérimentales. Par exemple, ce paramétre d’ajustement est trouvé
égal a2 45 % pour une pate de ciment floculée [104] et 46 % pour une suspension de fécule de

mais [109].

10 ——— Einstein

- Batchelor
Krieger-Dougherty
Eilers

10°

1 T . | 1 | 1 1 1 J
0 01 02 03 04 05 06 0.7 0.8 09 1
@/Cﬁm
Figure 23 : Exemple de quelques modéles décrivant I’évolution de la viscosité relative

1=1N/1M, en fonction de la concentration volumique pour ¢,,=64 % [118].

Les modeles des milieux concentrés peuvent étre utilisés pour prédire 1’évolution des
parametres de type solide comme la contrainte seuil en fonction de la concentration
volumique solide [96,119,120]. Alain et al. [121] a étudié les mélanges de particules de sable
et a établi un lien entre la contrainte seuil d'écoulement, t,,, du mélange et la contrainte seuil
d'écoulement du fluide suspendant, t;. La relation est similaire a 1’équation de Krieger
Dougherty :

Tm = Tf( - %)—m Equation 23
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Ou m est un coefficient. Pour des concentrations volumiques solides inférieures a 60 %,
l'auteur a obtenu une valeur m=1 dans le cas d’une distribution de taille des particules
dispersées. Cette approche considere qu'il n'y a pas d'interactions colloidales entre les
inclusions et que leur taille est bien supérieure aux petites particules constitutives du fluide.
Plus récemment, Yammine et al. [120] suggérent que 1’évolution de la contrainte seuil du
béton T, peut s’écrire en fonction de la concentration volumique et de la contrainte seuil du

fluide suspendant t¢ (pate de ciment) suivant I’Equation 23.

3.4. Contribution additionnelle au seuil d’écoulement
Quelques auteurs ont tent¢ de modéliser les parametres rhéologiques en fonction de la
concentration, en utilisant deux modeles. C’est le cas des suspensions d’argile [94], des
systemes polymeres/nano-composites [122—126]. En effet, I'évolution des parametres met en
évidence deux régions : les parametres augmentent légerement suivant une premiere loi de
puissance jusqu'a une concentration critique, puis au-dessus de cette concentration une
contribution additionnelle au seuil se produit et les parametres suivent un deuxieme modele de
loi de puissance (Figure 24). La concentration critique ou le changement de courbure ou la
divergence se produit, a été définie comme le seuil de percolation rhéologique correspondant

a la formation d’une structure floculée.
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Figure 24 : Evolution de la contrainte seuil en fonction de la concentration volumique d’une
suspension d’argile (2 gauche) [94]. Evolution du module élastique G’ (2 y=0,2 % et w=
0,1 s 1) et de la contrainte seuil en fonction de la concentration volumique d’un systéme de

nanoparticules de carbone dans la résine époxy (a droite) [124].

Pour expliquer et décrire le changement du comportement rhéologique a proximité du seuil de
percolation rhéologique, Pignon et al. [94] ont conduit des mesures de diffusion de la lumiere

sur une suspension d’argile (Figure 25). Ils ont montré qu'en dessous du seuil de percolation
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(0=0,55 %) rhéologique, la structure peut étre vue comme un alignement des agrégats,
conduisant a la formation d'une structure mécaniquement faible. Au-dela de cette
concentration critique un réseau d'agrégats plus dense se forme, mécaniquement plus

résistant.

il B

0,6<dp<2%

Figure 25 : Structure d’une suspension d’argile de Laponite en fonction de la concentration

volumique [94].

Dans un autre exemple, pour expliquer I’origine de ce changement de courbure, Mansoutre et
al. [103,104] ont suivi I’évolution de la force normale simultanément avec la contrainte de
cisaillement sur des pates de silicate de calcium floculée, en mode continu ou oscillatoire
(Figure 26). Le début de 1'écoulement est concomitant a un saut de force normale, révélant
clairement le caractere dilatant et donc granulaire de la pate. Aucun saut de force normale
sensible (dilatance) n’a été détecté en-dessous de la concentration volumique de jamming
;=38 %, indiquant un régime de type physico-chimique ou les contacts entre grains sont
uniquement de type interactions de surface (ponts entre grains et flocs). Pour des systemes
plus concentrés, c’est-a-dire au-dela de q)]-:38 %, une contribution additionnelle au seuil de
contrainte apparait. Puisque le changement de courbure apparait simultanément avec
I’apparition de la dilatance, cette contribution a été attribuée aux contacts directs ou

frictionnels entre les particules.
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Figure 26 : Evolution des parametres rhéologiques en mode continu (a gauche) ou en
oscillatoire (a droite) pour une pate de silicate de calcium floculée a $p=39 % (siccité=66 %)
cisaillée entre deux plans [103,104]. Evolution du saut de force normal et de la contrainte
seuil avec la fraction volumique solide des pates de silicate de calcium floculées (en dessous)

[103,104].

Ainsi, on constate que d’un co6té le changement de régime apparait suite a la formation d’un
réseau d’agrégat plus dense d’une suspension d’argile (seuil de percolation rhéologique) et de

I’autre le changement apparait avec le caractére dilatant d’une pate granulaire.

Ces travaux montrent qu’a partir d’une caractérisation rhéologique d’un matériau, il est
possible non seulement d’estimer les parametres rhéologiques mais aussi de déterminer les
différents régimes dominants en fonction de la concentration. Cependant, la transition d’un
régime a un autre (exemple : régime physico-chimique a granulaire) ne peut pas se passer
brusquement aux alentours d'une concentration critique. En effet, il devrait y avoir deux
régimes (exemple : régime physico-chimique a granulaire), chacun domine dans un intervalle

de concentration donnée avec une phase de transition (entre les deux régimes) dans une
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gamme de concentration intermédiaire. De méme, la modélisation des données
expérimentales pourrait €tre réalisée sur la base d'un seul modele avec 2 composantes
distinctes, chacune étant dominante dans une gamme de concentration donnée, et aucune des

deux étant dominante dans une gamme de concentration intermédiaire.

4 Propriétés d’écoulement des boues déshydratées divisées
Aucune étude n’a été consacrée a la rhéologie des boues déshydratées a consistance granulaire
(divisée). Pour comprendre le comportement rhéologique de ce type de boues, 1’état de ’art

est élargi vers les milieux granulaires tels que le sable et les poudres.

4.1. Critere de Coulomb pour les matériaux granulaires
De nombreux outils de cisaillement ont été mis en ceuvre pour caractériser les propriétés
d'écoulement des matériaux granulaires : la cellule de cisaillement de Jenike, la cellule de
cisaillement de Schulze et le FT4 sont bien connus (Figure 27). IIs permettent de contrdler le
plan de cisaillement et les forces externes appliquées au matériau granulaire et fournissent une
mesure directe des propriétés d'écoulement. Le FT4 est maintenant considéré comme le

testeur universel de poudre.
Contrainte de
Contrainte de cisaillement
<2
e
) —

cisaillement

cisaillement
Contrainte de i

= ; ; Cellule de cisaillement domeatre de poudr:
Cellule de cisaillement de Jenike e Rhéometre de poudre FT4
annulaire de Schulze

Figure 27 : Testeurs de cisaillement [25].
Le test de cisaillement consiste tout d’abord a appliquer sur 1’échantillon une pré-
consolidation o.. Cette étape est nécessaire pour obtenir des résultats reproductibles. La pré-
consolidation est ensuite supprimée et une consolidation o, inférieure a la pré-consolidation,

est appliquée (Figure 28).
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L'échantillon consolidé (par o) est ensuite soumis a une étape de cisaillement (t). La
contrainte de cisaillement augmente en fonction du temps jusqu'a atteindre une contrainte de
cisaillement maximale, Ts;» observée par le pic (Figure 28, a gauche). La contrainte de
cisaillement est alors annulée, la consolidation est supprimée et 1'échantillon est remplacé
pour pouvoir continuer les mesures. Cette procédure est ensuite répétée a différentes

consolidations (o;) en dessous de la pré-consolidation (o).

Les différents couples (ts;, 0;) constituent la courbe dite ‘lieu d’écoulement’, pour une pré-
consolidation donnée o. (Figure 28, a droite)). Cette courbe caractérise les conditions a
l'origine de I'écoulement du matériau granulaire [127], ainsi que les interactions de frottement

et les force de cohésion selon la loi de Coulomb :
Ts; =po; + C Equation 24

Avec p le coefficient de frottement et C la cohésion définie comme la résistance au

cisaillement a la contrainte normale nulle [128—-133].

Ta A Lieu d’écoulement

Contrainte de rupture

' ! ' |
L »
» L >

Oj

| /\ | |
0. 04 0. 0, O, O3 O Oy temps (oF} (o)) O3 0'4: O¢
Figure 28 : Diagramme descriptif du test de cisaillement. La contrainte de cisaillement en

fonction du temps pour différentes consolidations (a gauche). La courbe de caractérisation des

interactions de frottement et les force de cohésion selon la loi de Coulomb (a droite).

L'augmentation de la pré-consolidation, o, entraine une augmentation de la densité apparente
et, par conséquent, la résistance au cisaillement change; pour les mémes consolidations, des
contraintes de cisaillement plus élevées, Tg, sont nécessaires pour atteindre la rupture du

milieu [134].

4.2. Contraintes et cercles de Mohr
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La courbe d’écoulement permet de déterminer 1’indice de coulabilité f. (ou ff.) qui permet de
quantifier 1’aptitude a I’écoulement d’un milieu granulaire (Figure 29). Il est égal au rapport

de la contrainte de consolidation majeure 67 par la contrainte normale de cohésion oy, :

f. = Z—% Equation 25

La contrainte normale de cohésion (o ) est égale au diametre du cercle de Mohr passant par
I’origine et tangent au lieu d’écoulement. Elle traduit I’aptitude d’un matériau a former un
voiite de sable [135]. La contrainte majeure de consolidation (o7) est la contrainte maximale
qui a pu s'exercer sur le milieu. ] est responsable des valeurs de C. Elle s'obtient par le tracé
d'un grand cercle de Mohr qui passe par le dernier point de la courbe de lieu d’écoulement et
est tangent a celui-ci. Appliquée a un silo, il s’agit de la contrainte de compression supportée
par le produit en bas du silos. Cette contrainte est exercée par le poids du produit situé au-

dessus [135].

Lieu d'écoulement

ki \

o0y o

=,

Figure 29 : Définition de I’indice de coulabilité a partir d’un lieu d’écoulement obtenu par un

test de cisaillement [136].

La classification du comportement des poudres en écoulement a été proposée par Jenike
[24,137], puis étendue par Thomas et Schubert [138]. Le Tableau 10 présente la classification

standard du comportement d’écoulement des poudres en fonction de 1’indice de coulabilité.

Tableau 10: La classification standard du comportement d’écoulement des poudres avec

quelques exemples.

Indice de Comportement

. , Exemples de poudres seches Références
coulabilit¢  d’écoulement p p
Pas
f.<1
¢ d’écoulement
Flocons d'avoine Lopes Neto et al. [139
1<f.<2 Trés cohésif P [159)

Nanoparticules de noir de carbone Leturia et al. [140]
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Charbon avec un diametre >17um  Liu et al. [141]
2<f.<4 Cohésif Farine de blé Lopes Neto et al. [139]
Fécule de mais Lopes Neto et al. [139]

Charbon avec un diametre entre _ .
Liu et al. [141]

4<f.<10 E:glelemeﬂt 45 et 75um
Mais floconné Lopes Neto et al. [139]
Charbon avec un diametre >95um  Liu et al. [141]
£510 Ecoulement
¢ libre Poudre de particules sphériques

Leturia et al. [140
de chlorure de polyvinyle eturia et al. [140]

4.3. Evolution des parametres rhéologiques en fonction de la teneur en eau
Le comportement des matériaux granulaires varie fortement avec la teneur en eau. Dans des
conditions seches, les forces de cohésion résultent des forces interparticulaires,
principalement des forces de Van-der-Waals. En conditions humides, les forces de cohésion
augmentent avec la teneur en eau, due aux forces capillaires en raison du aux ponts de liquide
formés entre les particules [130,133,142,143]. Le frottement reste sensiblement constant avec
I'augmentation de la teneur en eau dans le cas de particules non cohésives telles que les billes
de verre [130]. Cependant, il augmente fortement avec la teneur en eau dans le cas des
poudres alimentaires comme la semoule [133,144]. Des particules rugueuses sont formées par
agglomération de particules natives de semoule et de noyaux. Cette rugosité est responsable
de l'augmentation du nombre d'aspérités et donc des points de contact contribuant a
I'augmentation du coefficient de frottement. Mandato [144] et Rondet et al. [133] ont montré
qu’au-dessus d'une teneur en eau proche de 40 % (base seche), le coefficient de frottement
diminue fortement avec la teneur en eau due au phénomene de lubrification entre les
agglomérats. Ensuite, pour une teneur en eau proche de la limite plastique (environ 52% de la
teneur en eau), une certaine proportion des agglomérats subit déja la transition
agglomérat/pate (Figure 30). La cohésion chute brusquement et le comportement rhéologique
du milieu, décrit jusqu'a la limite de plasticit¢ par une relation d’un milieu granulaire
(particules, noyaux et agglomérats), devient celui d'une suspension dure continue ou d'une

pate granulaire.

47



Chapitre 2 : Etude bibliographique

Nuci?i Agglomerates . Dough
formation growth formation
¢ Friction coefficient g %

B Cohesion

./

(=)}
(2dY) uo1sayo)

Friction coefficient (/)

0 0.1 02 0.3 0.4 05 0.6
Water content (/)

Figure 30 : Variation du coefficient de frottement et de la cohésion en fonction de la teneur en

eau [133].

L’indice de coulabilité des poudres (f.) diminue en fonction de I’augmentation de la teneur en
eau. Emery et al. [145] ont ajusté la teneur en eau a 0, 2, 5 et 10 % (base seche) des poudres
d’hydroxypropyl-méthyl-cellulose. L'indice de coulabilité a diminué de 3,3 a 2,7. Dans une
autre étude, Tan and Newton [146] ont ajusté l'activité de 1'eau de la farine de blé entre 0,20 et
0,66. L’indice de coulabilité est réduit ainsi a 2,40 et 1,94. Ostrowska-Ligeza and Lenart
[147] ont évalué l'effet de l'activité de I'eau sur 1’écoulement du sucre cristallisé, du sucre en
poudre, du cacao, du lait en poudre et de la maltodextrine. Dans tous les cas, la fluidité des
poudres a diminué d'au moins 13 % lorsque l'activité de I'eau (base seche) est passée de sa
valeur initiale a 0,65. Plus récemment, Juarez-Enriquez et al. [148] ont évalué la corrélation
entre 1’indice de coulabilité et la teneur en eau pour une poudre d’amidon et de pectine. Dans
le cas de la poudre d'amidon, le comportement d’écoulement n'a pas été modifié et reste
cohésif dans la plage 12-15 % de teneur en eau (base seche). La poudre de pectine, quant a
elle, change de comportement lorsque la teneur en eau dépasse 21 %, d’un écoulement facile a
un écoulement cohésif. Dans tous les cas, des ponts liquides se forment lorsque la teneur en

eau augmente, ce qui diminue la fluidité des poudres.

Pour caractériser le comportement rhéologique des boues déshydratées de consistance

granulaire, nous pouvons nous baser sur les mesures de cisaillement citées dans cette partie.

5 Probléme d’évaporation a hautes températures
Comme la majorité des polymeres, I’augmentation de la température induit une fluidification
de la boue, en diminuant les caractéristiques rhéologiques a une siccité constante
[54,56,69,149-151]. Cependant, la température affecte également la composition. Paul et al.

[152] ont montré une solubilisation de la matiere organique lorsque la température augmente
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et Farno et al. [153] ont établi une corrélation directe entre cette solubilisation, partiellement
réversible, et la diminution des caractéristiques rhéologiques, probablement dus a la

dénaturation des protéines qui impacte directement la viscosité [154].

Les principales techniques utilisées pour étudier D'effet de la température sur les
caractéristiques rhéologiques des boues sont les rhéometres capillaires et rotatifs
conventionnels. Les gammes de températures étudiées sont de 10 a 35°C pour le rhéometre

capillaire et de 10 a 80°C pour le rhéometre rotatifs conventionnels.

L’évaporation du liquide interstitiel lors d’expériences de rhéométrie mettant en jeu une
surface libre peut étre un phénomene perturbateur a partir du moment ou la variation induite
sur le volume de 1’échantillon est significative. Deux effets s’opposent alors, soit le volume
total du matériau diminue, ce qui induit une diminution de la viscosité mesurée, ou bien la
concentration en particules solides des bords augmente par assechement induisant une
augmentation des contraintes nécessaires pour cisailler le matériau. Ce dernier phénomene
peut donner I'impression que le fluide devient plus visqueux au cours du temps. Par
conséquent, les données rhéologiques obtenues ne sont pas entierement représentatives d'un

état controlé de la boue.

L’évaporation est d’autant plus importante que le rapport des surfaces libres et du volume de
matériau est grand et que le temps de la manipulation sera long. Par exemple, Liang [18] a
mené des essais de compression sur une boue pateuse a 20 % de siccité, de forme cylindrique
(rayon=17 mm, hauteur=51 mm) et dont les bords sont exposés a I’air ambiant. Elle a
remarqué que la siccité totale de la boue augmente d’environ 3 % aprés 90 minutes de test a
cause de I’évaporation. Pour pouvoir négliger I’effet de 1’évaporation, la durée des tests a été

réduite a des temps inférieurs a 15 minutes.

De plus, I’évaporation est d’autant plus rapide a hautes températures car 1’évacuation de la
vapeur dans I’air ambiant est plus efficace [96,97]. Pour surmonter ce probleme, les solutions
les plus fréquemment utilisées sur les rhéometres rotatifs (géométries plan-plan, cone-plan et
cylindres coaxiaux) consistent a isoler les bords en plagant une fine couche d’huile sur la
surface libre a I’air de 1’échantillon, étant entendu que ce liquide est trés peu visqueux et ne
peut pas se mélanger avec le fluide interstitiel (Figure 31, a gauche). Avec cette technique,
des mesures ont été effectuées a des températures allant jusqu'a 80°C sur des suspensions
diluées Si<5 % [54], mais inférieures a 70°C pour des concentrations plus élevées Si<16 %

(Tableau 11) [49,56,64,69].
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Figure 31 : Exemples de deux techniques de protection contre I’évaporation sur un rhéometre
a géométrie plan-plan : Huile Newtonienne (a gauche), atmosphére saturée en vapeur d’eau (a

droite).

La littérature a souligné une autre solution pour contrdler 1'évaporation consistant & maintenir
une densité de vapeur saturée en vapeur d’eau. Par exemple, Quignon-Tosoni [155] a utilisé
un appareillage qui a été¢ développé au sein de son laboratoire a partir d’un nébulisateur et
adapté a la géométrie du rhéometre (cylindres coaxiaux). Aucune modification de la viscosité

n’a été observée pendant 24h a température ambiante.

Dans la méme perspective de garder une atmosphere saturée, certains chercheurs utilisent un
dispositif constitué d’un couvercle et d’une trappe d’eau (Tableau 11). La trappe permet
d’empécher le transfert de solvant (sous forme gazeuse) a 1’extérieure du couvercle (Figure
31, a droite). Dieudé-Fauvel et al. [156], Feng et al. [5S0] et Hammadi et al. [46] ont utilisé ce
dispositif (avec ou sans trappe d’eau) pour empécher I’évaporation de 1’eau contenue dans les
boues pateuses ayant des siccités jusqu’a 28,5 % et a des températures allants jusqu'a 60°C.
Cependant, une évolution progressive de la viscosité de 1'échantillon due a 1'évaporation a été
observée méme a 40°C par Sato and Breedveld [157], conduisant a des propriétés

rhéologiques irréalistes.

Tableau 11: Les techniques utilisées pour éviter 1’évaporation pendant les mesures

rhéologiques.
Auteurs Boues Si (%) T (°C) Temps de mesure Protection
Baudez et al. [54] Digérée 5 10-80 <15 minutes
Ségalen et al. [56] Fraiche centrifugée 11 10-60 ~20 minutes
Wang et al. [58] Granulaire diluée 3-12 25-70 <5 minutes
Cheng et Li [158] Acrobie ct 2-15 9-55 <10 minutes Huile
anaérobie diluée
Jiang et al. [49] Digérée centrifugée  8-16 35-70 <5 minutes

Agoda-Tandjawa et al.
(64] Digérée centrifugée  1-16 % 20 >30 minutes
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Dieudé-Fauvel et al.

Fraiche filtrée 15 5-50 90 minutes
[156]
Couvercle
Feng et al. [50] Activée diluée 5,4-18,7 10-60 >30 minutes
Hammadi et al. [46] Digérée 23-28.5 5-30 5 minutes

Lorsque la température augmente, outre 1’évaporation, un effet de moussage se produit : la
boue s’expanse et devient un milieu triphasique qu’il faut prendre en compte. Cette expansion
du fluide et le caractere triphasique du matériau sont mis en évidence sur des boues de
consistance liquide dans la these de Segalen [68] pour une température de 70°C (Figure 32).
N’étant pas compatibles avec les principes fondamentaux de la mécanique des fluides, pour

¢tudier ’impact de la température, 1I’auteur s’est limité a une température maximale de 60°C.

Figure 32 : Moussage de la boue lors d’un test de fluage réalisé¢ a 70°C d’une boue a 12,5 %

de siccité [68].

De facon générale, maintenir une atmosphere saturée semble une technique mieux adaptée,
car I'utilisation de I’huile peut induire une lubrification de la boue d’autant plus en présence
de fracturation ou de moussage. Néanmoins, tous les résultats ont été obtenus pour des
températures inférieures a 70°C, alors que les sécheurs fonctionnent jusqu’a 160°C, et il
n’existe pas encore d’études sur le comportement rhéologique des boues a ces températures. Il
faut donc développer de nouvelles techniques pour limiter ou controler 1’évaporation tout en

prenant en compte le phénomene de fracturation et de moussage.

6 Conclusion de I’étude bibliographique
Dans ce chapitre, nous avons introduit la notion de boue résiduaire et présenté les différentes
voies de valorisation des boues. Nous avons également rappelé la notion de phase plastique
qui traduit des propriétés collantes trés importantes et qui pose des problemes pour le

traitement, la manutention et la valorisation des boues. Notamment, la boue devient difficile a
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agiter et transporter et donc a contrdler son écoulement dans le sécheur par contact avec

agitation, d’ou I’importance de la caractérisation rhéologique.

Nous avons également mis en évidence les limitations des techniques utilisées pour la
caractérisation rhéologique des boues plastiques. Nous avons montré que les boues ayant des
siccités supérieures a 15 % se fracturent méme a faibles déformations conduisant a des
résultats expérimentaux non représentatifs. La détermination de la courbe d’écoulement (a
grandes déformations) d'une boue pateuse n’est donc pas possible. Cependant, comme les
débits d’écoulement sont généralement faibles dans les sécheurs [7,15], les déformations sont
également faibles et les propriétés de type solide peuvent étre considérées comme dominantes
[53]. 1l est donc raisonnable que 1'évolution des propriétés rhéologiques pendant le séchage
(faibles déformations) soit similaire aux propriétés de type solide qui peuvent é&tre
déterminées avec précaution en mode viscoélastique. Cependant, il faut corriger I’impact de
fracturation sur une large gamme de déformations pour parvenir a une meilleure

compréhension de I’écoulement des boues dans le sécheur.

Nous avons également souligné la présence d’un autre phénomene perturbateur pendant les
mesures rhéologiques. En effet, lors d'un test rhéologique de longue durée ou a des
températures €élevées, 1'évaporation du solvant et le séchage des échantillons sont inévitables.
Par conséquent, les données rhéologiques obtenues ne sont pas représentatives d'un état
controlé de I’échantillon. Les techniques de protection contre 1’évaporation citées dans la
littérature sont généralement uniquement efficaces a faibles températures, si I’on se place dans
la perspective du séchage thermique. Il apparait donc nécessaire de controler 1’évaporation du

solvant pendant les mesures rhéologiques a hautes températures.

Il faut donc résoudre ces verrous techniques avant de pouvoir étudier le comportement
rhéologiques des boues fortement concentrées a hautes températures. Nous proposons des

solutions pour atteindre cet objectif dans le chapitre 3.
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