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Comportement d’une bulle au sein d’un
fluide a seuil

Samson G., Phelipot-Mardele AL, Lanos C.*

"UEB - LGCGM, Equipe Matériaux Thermo-Rhéologie, INSA-IUT, Rennes
gabriel.samson@insa-rennes.fr

RESUME Les propriétés thermiques et mécaniques des matériaux cimentaires dépendent
fortement de la présende bulles d’air dans la matrice. Ces bulles sont formées a l’état frais
dans les suspensions minérales adjuvantées dont le comportement rhéologiques est
caractérisé par la présence d'un seuil de cisaillement. L’étude de la formation, de la
croissance, de la stabilité de bulles dans ces fluides a seuhéstagéeles travaux sont
réalisés a l'aide d’un fluide a seuil modéle transparent dans lequel sont injectées les bulles
d’air. Les essais révélent que introduction d’un tensio-actif permet de stabiliser la paroi des
bulles et conduit a la formatiod une membrane entre deux bulles au contact. Sa stabilité
dépend du dosage en tensio-actif. Le risque de coalescehedoes maitrisé. Un seuil de
fluide élevé favorise la création de bulles sphériques. Cette sphégaitéude élevée sur une
gamme étendue de volume. Enfin, La stabilité des bulles dans wn&lsilil se traduit par
une forte anisotropie de la croissance des bulles avant leur remontée sous [’effet de la
poussée d’Archiméde.

ABSTRACT The thermal and mechanical properties of cementicious materials strongly
depend on the presence of air bubbles in the matrix. These bwablésrmed in a fresh
state in the mineral suspensions whose rheological behaviour is charactegzdde b
presence of a shear yield stress. The study of the formation, the gtteevBtability of air
bubbles in these yielded fluids is considered. Work is completed usiagsparent model
yielded fluid in which the air bubbles are injected. The tests reveathantroduction of
surfactant stabilizes the wall of the bubbles and leads to the feammafi a membrane
between two bubbles. Its stability depends on surfactant content. Tlod cséillescence is
then controlled. A fluid with high yield stress supports the creafi@pleerical bubbles. Its
sphericity remains high on a wide range of volume. Lastly, the igtatiilthe bubbles in a
yielded fluid results in a strong anisotropy of the bubble growth beforertee under the
effect of buoyancy.

moTs-CLES fluide a seuil, carbopol, coalescence, tensio-actif
KEYWORDS Yield stress fluid, carbopol, coalescence, surfactant
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1. Introduction

Les matériaux cimentaires actuellement utilisés dans les applications batiments
sont fabriqués a partir d’'un mélange de constituants solides (généralement du sable,
des graviers, des liant de granulométrie variée et d’un fluide dispersant
(généralement de I’eau). La présence de bulles au sein de tels fluides a des
conséquences importantes sur les propriétés du matériau durci. Elles sont
généralement néfastes aux propriétés mécaniques car sources de défauteh@n cher
alors a limiter leurs présences dés la mise en ceuvre (par choc, vibration ou ajout
d’éléments débulleurs). Dans le cas particulier de matériaux subissant des cycles de
gel-dégel, la présence de fines bulles a néanmoins un effet bénéfique sur la
durabilité. Dans le cas de la fabrication de matériaux poreux isolants tels que le
béton cellulaire ou le «béton mousse » (FigureBloc de béton cellulaire
(gauche) ; Béton mousse (drojté)emprisonnement de nombreuses bulles au sein
de la matrice est recherché. Dans le premier cas, les bulles apparaissent par réaction
chimique au sein de la matrice liquide, dans le second, les bulles sontitstyat
un canon a air. Le recours a des ajouts tensioactifs permet de les stabilider dans
fluide jusqu’a la prise [SAM 12].

P

Figure 1.Bloc de béton cellulaire (gauche) ; Béton mousse (droite)

Afin d’ajuster le comportement rhéologique de telles suspensions trés
concentrées, ces mélanges contiennent généralement des ajouts chimsetes
modifier les propriétés du mélange ou du matériau durci : fluidifiant)é&etéur de
prise.... Sur le plan rhéologique, un tel mélange est un fluide a seuil. Les deux
modéles rhéologiques les plus courants pour caractériser de telles suspension
concentrées sont lesodeles d’Herschel-Bulkley et de Bingham. [COU 02] :

T =19+ ky" [1]

ou T, représente le seuil de contraintk, la consistance et r’index
d’écoulement. Le modele de Bingham correspond au cas particulier ou n = 1.
Evaluer les conditions de stabilit¢ d’une bulle dans un fluide a seuil potentiellement
adjuvanté de tensiaetifs s’avére nécessaire. Dans la littérature, de nombreux
travauxportent sur 1’é¢tude du mouvement d’inclusions solides ou gazeuses dans des
fluides newtoniens [BLA97]. Cependant, la littérature concernant les inclusions
gazeuses dans les fluides a seuil est plus rare [MOU 12]. Ces articles traitent du
comportement d’une bulle unique [SIK 09], en mouvement [MOU 12], et plus
rarement des phénomeénes de coalescfa& 089].
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L’opacité des suspensions concentrées ne permet pas 1’observation directe de
comportement des bulles. Dans cette étude, nous nous sommes intéressés plus
particuliérement a I’effet du seuil de mise en écoulement. Nous avons donc choisi
d’utiliser un fluide modeéle, a seuil et transparent, le Carb6@6l Les matériaux et
protocoles expérimentaux déployés sont présentés dans une premierelLpartie.
domaine de validité des expériences est ensuite .dEdrifluence de la valeur d
seuil du fluide sur la forme et la taille des bulles est évaluée dans unenimis
partie. Enfin, la stabilité 1’arrét d’une puis de deux bulles est étudiée au regard du
dosage en tensio-actif. Le « pickering effeatonduisant a la stabilisation d’une
interface par interposition de micro particules hydrophobes [GONo®7 une
phase hydrophobe en émulsion [CAN h@:st pas considéré dans cette analyse.

2. Matériaux et protocole expérimental

Afin de visualiser le comportement des bulles, on utilise un fluide modéle
transparent, le carbopol 676. La poudre de carbopol est ajout&auapuis
I’ensemble est neutralisé a la soude. Le seuil de ce gel augmente avec la
concentration en carbopaolfin d’assurer une bonne homogénéité du gel, il est
longuement mélangé (6h minimum) avant chaque expérience. Le dempat
rhéologique du gedst identifié¢ a I’aide d’un rhéométre (Kinexus— Malverrf) avec

une géométrie plan-plan (essai a taux de cisaillement imposégure 2
Rhéogramme de trois carbopols différgnts
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Figure 2. Rhéogramme de trois carbopols différents

La plupart des suspensions concentrées utilisées dans les applicationstbatimen
contiennent divers adjuvants. On étudie ici plus particuliérement I’influence d’un
dosage d en tensioactif sur les piés rhéologiques d’une solution de carbopol
(CO7 d = 0%gx = 37Pa). L’adjuvantation progressive est réalisée avec un tensio-actif
anionique, couramment utilisé dans la fabrication de matériaux isolants,
I’0OSB Hostapur® [SAM 12 L’augmentation de d conduit & une diminution du
seuil. Cette diminution atteint 40% avec un ajout de seulement 0.024 %. Latgiscos
ne semble pas affectée. Les paramétres du modéle de Herschel-Bulkley sont
rassemblés dans le Tableau 1 pour les différents carbopols utilisés.
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Figure 3. Rhéogramme du carbopol C07 pour différents dosage en tensioactif

Tableau 1 Parametres dunodeéle d’Herschel-Bulkley (équatiori)

concentration carbopol

Carbopol dosage tensioactif % 10 (Pa) k (Patm) n
co1 0 0,271 71 12,02 0,351
Cco2 0 0,214 33 9,02 0,199
co4 0 0,272 26 11,68 0,161

C07-d1 0 0,356 37 9,02 0,195
C07-d2 0,0015 0,356 34 8,45 0,18

C07-d3 0,003 0,356 34 8,7 0,18

C07-d4 0,0045 0,356 32,5 8,87 0,181
C07-d5 0,006 0,356 29,5 7,83 0,18

C07-d6 0,012 0,356 27 7,25 0,158
C11-cl 0,003 0,44 34 10,66 0,179
C11-c2 0,003 0,396 27 9,6 0,155
C11-c3 0,003 0,356 18 8,68 0,114
Cl1-c4 0,003 0,321 15 7,23 0,1

C10-c1 0 0,44 40 9,294 0,1979
C10-c2 0 0,396 27 7,316 0,1434
C10-c3 0 0,356 18 7,312 0,0996
C10-c4 0 0,321 13 5,932 0,0857

Le carbopol est placé dans un container en plexiglas a base carrée (9 x 9 cm?)
(Figure 4). De nombreux petits trous (diamétre de 1 mm) régulietesspacés sont
percés sous la base de ce dernier afin de permette ’insertion d’une aiguille
permettant 1’injection de bulles d’air. L’injection des bulles est réalisée a 1’aide
d’une micropipette a volume variable (20 < V < 200 pl ou 100 < V < 1000 pl)
(Figure 4).La pression d’air dans la bulle est quant a elle mesurée lors de 1’injection

a I’aide d’un manomeétre a capsule (précision + 0.001 MP3a).

Le volume réel des bulles injectées est obtenu par traitement d’image a I’aide du
logiciel ImageJ (freeware). La procédure de traitement des image®alstblement
étalonnée en insérant un objet cylindrigue de taille connue dans le carbopol a

I’endroit ou sont situées les bulles.
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Figure 4. Seringue a volume variabjeContainer plexiglas

On obtient ainsi 1’aire d’un pixel Apix = 3,0210* mma2. La bulle est prise en
photo puis I’image est binarisée. Le logiciel nous fournit le nombre de pixel
appartenant a I’aire noire puis trace le contour de I’ellipse équivalente. L’étalonnage
précédemmaereffectué nous permet de revenir a ’aire en mm? (Ici, A = 21.2 mm?)
et a la longueur des demis axes (a = 2,45 mm ; b = 2,13 mm). Possula bulle
axisymétrique suivant le demi grand-axe, le volume de la bulle est

v =2mab’ [2]

,’/’ \
5 \
|

{ ]
\ /

Figure 5. Analyse d’image ; Image initiale (gauche) ; image binarisée (centre)
ellipse équivalente (droite)

3. Domaine de validité des résultats

Une premiére bulle est injectée dans le fluide, sa pression interne est mesurée.
Puis D’air est injecté progressivement dans la bulle, le volume est mesuré par
traitement d’image a chaque palier de 0,02 Pa. L’opération est répétée pour quatre
volumes relatifs initiaux différents (0.61, 0.44 et0.25) dans le carbopol CO1
(t=71Pa). Le volume relatif V/VO correspond au rapport entre le volume mesuré
par traitement d’image et le volume maximal injectable VO = 200 pl. En grossissant
la bulle reste dans un premier temps sphéridwedela d’environ 300 pl, la bulle
est devenu trop grosse, elle se déforme, devient de moins en nigénis|sp et finit
par remontef la surface par poussée d’Archiméde. La Figure 6 montre que la loi
des gaz parfaits est validePV = constante. A partir d’un volume de 300 pl, le
traitement d’image ne permet plus une bonne estimation du volume de la bulle, en
raison de sa perte de sphéricité. Le critere de sphéricité s = b/a (avec an= rayo
majeur et b = rayon mineur de I’ellipse) est introduit. Le volume limite correspond
globalement a une valeur du critére de sphéricité de 0,6fclalrexploitation de
I’analyse d’image devient difficile (Figure 9.
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Figure 6. C03 (x = 26 Pa) Variation du produit P.V en fonction du volume
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4. Influence du seuil de cisaillement sur la croissance des bulles

Afin de montrer 1’influence du seuil de cisaillement du fluide sur la croissance
des bulles, trois bulles de tailles relatives différentes sont insérées dargeede
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carbopol (COk = 71 Pa et C02 = 33 Pa). Le volume est augmenté par injection et
mesuré par pas de 0,02 MPa de la pression d’injection. On constate Figure 8 que,
quel que soit le volume relatif initial injecté, une augmentation de volumeédonn
est obtenue pour une variation de pression relative moindre pour le gel C02.

5. Influence du dosage en tensioactif sur la stabilité du contact entre bulles

Les bulles enfermées dans les suspensions peuvent étre amenées anen
contact. Ces phénomenes se reneantrés souvent dans 1’élaboration de matériaux
a forte porosité [SAM 12].

“.

d=00015%

. — ‘
d=0,0045 %

Figure 9. Contours des bulles avant puis apres rupture de la membrane
(gauche); Contact entre 2 bulles de tailles différentes (droite)

Nous avons vu dans le précedent chapitre que 1’insertion de tensio-actif modifiait
les propriétés rhéologiques du gel de carbopol. Les conditions de contact entre
bulles sont également influencées. Afin de visualiser le phénoménebuiées de
volumes réatifs égaux (V/VO = 0,5) sont insérées a une distance fixée 1’une de
I’autre, a 1’aide de la micropipette. Leurs volumes sont simultanément augmentés.
L’essai est réalisé avec deux dosages en tensio-actif (Figure 9). Lorsque le milieu
n’est pas adjuvanté, la coalescence entre les bulles est immédiate, aucune membrane
ne sépare les bulles.

Le dosage en tensio-actie 0,0015% conduit a lacréation d’'une membrane
entre les bulles (Figure 9- gauche haut). Le volume relatife bulle juste avant la
rupture atteint en moyenne 0,86rsqu’on multiplie par trois le dosage en tensio-
actif, la membrane est plus solide (Figure 9- gauche basjolume relatif moyen
d’une bulle atteint 3,15 juste avant rupture. Les dosages supérieurs a d 5 04004
ne sont pas présentés ici, la membrane étant trés solide, la coalescence n’a pas lieu,
les bulles finissent par remontpar poussée d’Archiméde. Un faible apport de
tensio-actif permet donc une amélioration considérable du maintien des dwlles
sein du carbopol. Les phénoménes de coalescence sont stoppés.

Au sein d’une suspension, les bulles enfermées n’ont pas forcement la méme
taille. Les conditions de maintien entre deux bulles de tailles différentes sont
étudiées. Deux bulles sont insérées de volume relatif V1 = 0,25 et V2=@75. L
présence d’un dosage en tensio-actif d = 0,08 % permet la formation d’une
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membrane stable au contact. La différence de taille et donc de pression aessein d
bulles se traduit pdfapparition d’une membrane courbe. La pression est supérieure

dans la bulle de gauche (Figure 9-droite) ce qui explique la pénétration de cette
derniére dans celle de droite. La Figure 9-droitenue par traitement d’image
permet de visualiser le phénomene.

6. Influence du seuil sur la forme des bulles

Lors de la fabrication de matériaux cimentaires, les bulles enfermées au sein de

la suspension sont amenées a se rencobti@rolution du seuil au cours du temps,

lors de la prise, engendre une modification des conditions de coalesPence.
étudier un tel cas, deux bulles de volume relatif 0.5 distantes d& mm sont
introduites dans 4 carbopols de seuils différents. Le dosage sioatetif est
identique dans ces 4 carbopols, d = 0.00B&0Figure 10 montre le phénoméne de
coalescence pour ces 4 seuils.

t=27Pa

l IrlSPdI

t=18Pa T=34Pa

Figure 10. Evolution des conditions de coalescence en fonction du seuil ; avant
rupture (gauche) ; aprés rupture droite

Lorsque le seuil augmente, les deux bulles croissent moins facilement et
conservent plus facilement leurs formes initiales, méme aprés coalescence. A la
coalescence, le seuil de cisaillement conserve la forme des bulles et s’oppose a
I’effet de la tension de surface qui tend logiguement a former une bulle sphéieq
surface minimale (bulle unique).

Coeffcient r
o
3
[ ]

r=g1+g2 05

10 15 20 25 30 35 40
Seuil T (Pa)

Figure 11. Définition et évolution du coefficient r en fonction du seuil
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Le contour des bulles associées constitue un indicateur direct de I’amplitude du
seuil de cisaillement. A cette fin un indicateur géométrique r peut étre progssé.
le rapport entre la longueur de la connexion c crée entre les deux bulkes et
moyenne des résidus des deux grands axes principaux gl Eigaéll-gauche).

L’évolution de r en fonction du seuil de cisaillement ( Figurel1-droite) retraduit
les observations de la Figul®. Afin de mettre en évidence I’impact du seuil de
cisaillement sur la forme prise par une bulle, une bulle de volume Mlatl.5 est
injectée dans trois carbopols de seuils différents (C18-4QPa; C10-c2t=27Pa;
C10-c3 t=16P9g. La poursuite de I’injection se traduit par une évolution de la
sphéricité de la bulle (Figure 12). La sphéricité initiale des bulles injectées est plus
marquée pour le gel ferme (Ct0). Pour les gels fermes, I’augmentation du
volume de labulle n’est pas associée a une modification de la sphéricité. La
croissance du volume reste isotrope. Pour un volume suffisaotnte e la bulle
évolue. Sa croissance devient unidirectionnelle. La sphéricité décroit rapidement
(Figure 12) A I’extréme, la bulle remonte vers la surface libre. A cet instant, les
conditions de stabilité de la bulle ne sont plus satisfaites. La stabilité de la bulle
résulte du couple di poussée d’Archiméde avec la force de trainée opposé au
mouvement par le fluide a seuil. La poussée d’Archiméde est une fonction du
volume de fluide déplacé et de la différence de masse volumique. La éotreénee
d’une sphére immergée dans un fluide & seuil fait intervenir le maitre couple, la
valeur du seuil de cisaillement. Lors des essaisus avons constaté que
I’augmentation de volume d’une bulle de faible sphéricité correspondait 1I’expansion
de sa partie supérieursa partie inférieure demeunaimmobile. En conséquence,
nous considérons la moitié de I’effort de trainée d’une sphére immergée. La stabilité
de la bulle est garantie si :

6mth? > Apggnab2 soit %Apga <1 [3]
L’évolution de la stabilité est présentée sur la Figure 12 Le critére de stabilité
est vérifié pour I’ensemble des bulles et tend pour sa valeur critique pour les bulles
de grandes tailles pour lesquelles nous avons constaté la perte de stabilité durant
I’incrément de volume suivant.

C10-171=40 Pa VO relatif=05_ 09

0,90 €10-21=27 PaVO relatif= 05— 08

C10-31=16 Pa VO relatif=05

Critére de stabilité

03 -
F‘ VO relatif 200 pl VO relatif 150 pl

060 02 g -
m\O0relatif 100yl ® VO relatif SOul

100 1000 0 100 200 300 v (ul 400 500 600 700 800
V bulle (ul) ()

Figure 12. Evolution ds criteres de sphéricité et de stabilité en fonction du
volume
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7. Conclusion

Les conditions de formation, de croissance, de stabilité, 1’évolution de la forme
des bulles dans un fluide & sewpirticllement représentatif d’une suspension
minérale sont assez différentes de celles attendues dans un fluide newtonien.
L’utilisation d’un fluide a seuil modele, transparent montre que :

- L’introduction d’un tensio-actif, favorable a la stabilité de la paroi d’une bulle
induit une réduction du seuil de cisaillement.

- Le dosage en tensio-actif est un parametre important pour la stahilite
interface entre deux bulles en contact. Le risque de coalescence est alors maitrisé. La
formation d’une courbure de la membrane au contact de deux bulles de diamétres
différents est alors possible.

- Un seuil de cisaillement élevé favorise la production de bulles sphésdtjlees
conservation de cette sphéricité dans une gamme de volume étendue.

- La stabilité des bulles dans un fluide a seuil se traduit par une forté¢r@iso
de la croissance des bulles avant leur remontée sous l’effet de la poussée
d’Archiméde.
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