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Résumé : Nous considérons I’ écoulement entre deux disques se rapprochant a vitesse constante, de différentes pates
réelles ou modéles. Nous montrons que le comportement de la force normale s exergant sur les disques correspond a
deux régimes différents selon la vitesse de compression. Pour de fortes vitesses, la force normale augmente lorsgue la
vitesse augmente, ce qui correspond a I'écoulement visqueux non-Newtonien de la péte. Au dessous d'une certaine
vitesse critique, une séparation de phase apparait, et le sens de variation de la force en fonction de la vitesse sinverse.
Nous montrons que ces deux régimes peuvent étre décrits par un nombre de Peclet, défini par le rapport entre le temps
caractéristique de déformation de la péte et le temps caractéristique de filtration du fluide interstitiel atraversle milieu
poreux constitué par les grains formant la péte.

Mots-clé : Rhéologie, pates, écoulement d’ écrasement, filtration, milieu poreux.

Abstract: The squeeze flow behaviour of different paste-like materials is considered experimentally. Analysing the
evolution of the squeeze force as a function of time for different controlled velocities, the paste is found to present two
main flow regimes. The first regime is characterized by the situation in which the force decreases when the velocity
decreases, which is expected and corresponds to a viscous flow of the material. In the second regime, the force
increases when the velocity decreases which is shown to correspond to a filtration of the solvent through the particle
skeleton that behaves then as a quasi-rigid porous media. The transition between the two regimes is shown to be
controlled by a Peclet number, which is defined to be the ratio of the characteristic time of paste flow to the
characteristic time of the fluid filtration through the porous media made up by the solid phase.

Key-wor ds: Rheology, pastes, squeeze flow, filtration, porous media

le comportement de la péte est Newtonien avec une

1. Introduction

De nombreux milieux naturels (fluides géologiques,
boues argileuses, etc.) ou industriels (pétes a papier,
béton, etc.) sont constitués par un ensemble de
particules solides dispersées dans un liquide. Nous
désignerons ce milieu par le terme ‘péte’.  Lorsque
la concentration en solide est assez faible, le
comportement rhéologique du milieu est bien décrit
par des théories hydrodynamiques analytiques ou
semi-analytiques [1, 2]. Ces théories prévoient que

viscosité qui augmente de maniére algébrique en
fonction de la concentration en particules. Dans ces
modéles, on suppose que la contrainte effective du
milieu est la somme de la contribution du fluide
suspendant et de celle des particules. Cette derniére
est calculée en supposant que lavitesse du fluide ala
surface de chaque particule (si elle est indéformable)
est égale a la vitesse du centre de gravité de la
particule. Cette hypothése est valable pour des
concentrations en particules assez faibles. Dans le
cas des pétes réelles la concentration est en générale



élevée, et les théories analytiques actuelles ne sont
pas capables de décrire correctement leur
écoulement. On a recours alors a des théories
phénoménologiques [3] ou des simulations
numeriques [4].

Dans cette étude, nous considérons I’ écoulement de
pates réelles (boues de stations d épuration [5] et
pates céramiques [6]) ou modéles (suspensions de
sphéres [7]) en géométrie d écrasement. Cette
géométrie est bien adaptée pour étudier le
comportement rhéologique de matériaux tres
visqueux comme les pétes [8-9] ou les polymeres
[10]. Certains de nos résultats ne peuvent étre
interprétés que s I'on suppose que la vitesse du
flude est différente de celle des particules
(filtration). Cette hypothése n’ est pas habituelle dans
le domaine concernant |'hydrodynamique des
suspensions.

2. Expériences
2. 1 Pates

Nous avons considéré trois types de pétes.

(i) Suspensions de sphéres dans un fluide
Newtonien (pate modéle)
Nous avons considéré des suspensions de sphéres (de
PolyMethylMethAcrylate) dans des  fluides
Newtoniens de différentes viscosités (huiles silicone
125 Pas et méange eau/glycérol 0.085 Pas). La
taille moyenne des sphéres est de 70 um.

(i) Boues de station d' épuration :

Laboue utilisée provient de la station d’ épuration de
Valenton (France). Elle est fournie par RHODIA par
lots hebdomadaires. Afin de stopper son activité
biologique, la boue est divisée sur plusieurs
récipients et stockée dans un réfrigérateur. La
distribution en taille des flocs n’a pas été anaysée,
mais elle devrait étre assez large (quelques
nanometres a quel ques dizaines de micrometres).

Un additif dénommé 67 FS 40 (la nature de cet
additif est un secret industriel) est préparé selon le
mode indiqué par RHODIA : dilué a 0,4 % dans
I'eau et agité a 700 tr/min pendant 30 minutes. Il est
ensuite mélangé avec la boue selon toujours le méme
dosage et durant le méme temps.

Déslafin de I'agitation, I'eau libre est évacuée et I'on
obtient un matériau gélatineux destiné a la présente
étude.

(ili) Péates céramiques pour
catalyseurs

supports  de

Cette péte est congtituée de particules d oxyde de
Titane (TiO2) de diamétre moyen 4um. Le solvant
est une solution agueuse d'acide nitrique. La
concentration en solide est de 60% en poids. Dans la
pratique, cette péte est extrudée pour obtenir des
supports de catalyseur (surface spécifique tres
élevée). Pour plus de détails sur la préparation de la
péte, le lecteur peut consulter laréférence [11].

2.2 Procédure expérimentale

Les écoulements d'écrasement ont éé mis en cauvre
sur une machine de traction-compression servo-
hydraulique MTS équipée d'un plateau supérieur
circulaire de diametre 27 mm et d'un plateau inférieur
mobile constitué d'une plague métallique, ou en verre
pour les expériences de visualisation. On enregistre
les variations de l'effort de compression F en
fonction de la distance h entre les plateaux. Les
échantillons de péte sont placés entre les plateaux
puis écrasés a vitesse constante. La hauteur initiale
hy au début de I'essai est fixéea 5 mm.

Pour éviter les problemes de glissement a la paroi,
nous avons recouvert les plateaux de papiers abrasifs
autocollants.  Pour assurer I'homogénéité de
I'échantillon et éviter la perte en fluide avant |'essai,
la péte est préformée dans un anneau.

Des expériences de visualisation ont été effectuées
pour observer (qualitativement) [I'évolution du
milieu en cours d' écoulement. Dans ce cas le disque
inférieure est transparent (verre). Le systéme de
visualisation comprend un miroir & 45° disposé sous
le plateau en verre et une caméra CCD reliée a un
PC équipé du logiciel dandyse dimages
OPTIMAS.

3. Réaultats

Sur la figure 1 nous représentons I’ évolution de la
force normale en fonction de la distance de
séparation entre les deux disques, pour différentes
vitesses d'écrasement, dans le cas d'un fluide
suspendant relativement visqueux (Silicone 12.5
Pa.s). Sur toute la gamme de vitesses considérée, la
pate se comporte comme un fluide visqueux non-
Newtonien dont la rhéologie est assez classique et
bien modélisée par une loi de puissance. Par ailleurs,
sans surprise, la force est plus élevée pour une
vitesse d écrasement plus élevée. De plus, comme
nous alons le voir plus loin, cela correspond a un
écoulement rhéofluidifiant de la pate sans
changement de comportement lors de I’ écrasement.

Sur les figures 2a, 2b, 2c, nous représentons
I’évolution de la force normale en fonction de
I’ espacement entre les deux disgues pour différentes



vitesses d’ écrasement, dans le cas des trois types de
pates considérés. Dans ce cas la suspension
considérée est celle avec un fluide peu visgueux
(mélange eau/glycérol). Le comportement de la
force normale est trées similaire pour les trois
milieux, mais il est qualitativement différent du cas
précédent. Il peut étre divise en deux régimes
différents selon la vitesse d’ écrasement :
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Figure 1 : Comportement de I’ effort normal en fonction
de la distance entre les deux disques pour différentes
vitesses d’ écrasement.

) Pour des vitesses d'écrasement assez
élevées, le comportement de la péte est
similaire au cas précédent. Pour une
distance entre disques donnée, la force
normale est plus élevée pour une vitesse
plus élevée.
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Figure 2a: Force normale en fonction de la distance de
séparation entre disques pour différentes vitesses
d’ écrasement, dans le cas d’'une suspension de spheres
dans un fluide peu visqueux.
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Figure 2b : Force normale en fonction de la distance de
séparation entre disques pour différentes vitesses

d'écrasement, dans le cas d'une boue de station
d’ épuration.
(i) Pour des vitesses d'écrasement assez

fables, la pate se comporte de maniéere
inattendue. Contrairement au premier
régime, au dessous d’ une certaine distance
de séparation entre les deux disques, la
force normale devient plus grande quand la
vitesse diminue. Ce changement radical de
comportement lors d’ un essai d’ écrasement



est le signe d’une évolution importante de
la microstructure de la péte induite par
I’ écoulement.
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Figure 2c : Force normale en fonction de la distance de
séparation entre disques pour différentes vitesses
d écrasement, dans le cas dune pae céramique
(suspension de particules de TiO2 dans une solution
aqueuse d’ acide nitrique).

La figure 3a représente qualitativement |’ évolution
de la microstructure entre le début et lafin de I’
pour une péate modéle, dans le cas ou la vitesse
d’ écrasement est assez élevée. Cela correspond au
premier régime par rapport al’évolution de la force
normale. Nous voyons que dans ce cas, la péte reste
ostensiblement homogene.

h=5mm h=0.7mm

Figure 3a: Evolution de la microstructure lors de
I’ écrasement d'une suspension de sphéres dures dans un
fluide relativement visgueux. Le milieu reste homogene.

Sur la figure 3b, nous représentons I’ évolution de la
pate modéle en cours d écrasement dans le cas de
faibles vitesses d'écrasement. Cela correspond au
deuxiéme régime relatif au comportement de la force

normae. Il est clar que dans ce régime nous
observons un changement important de
microstructure de la péte. Ces images montrent que
sous |'effet de I'écoulement d écrasement, la
concentration en particules augmente vers le centre
des disques.
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Figure 3b: Evolution de la microstructure lors de
|"écrasement d’une suspension de sphéres dures dans un
fluide peu visqueux. On voit clairement que la
concentration en particules augmente au centre du
dispositif d' écoulement.

Ces résultats peuvent ainsi étre interprétés en
supposant une possibilité de séparation de phase
entre le liquide et le solide. Ce probléme est
relativement bien connu dans le domaine de la
mécanique des sols [11], mais inhabituel dans le
domaine de larhéologie des suspensions.

4. Discussions

Les parametres les plus significatifs permettant de
rendre compte de la transition entre les deux régimes
décrits plus haut peuvent ére mis en évidence en
considérant un comportement diphasique de la péte.
Dans cette approche, le milieu est supposé se
déformer avec deux vitesses différentes Vp €t Vi,
associées aux phases solide et fluide respectivement.
Cette vision est différente de celle adoptée
habituellement pour décrire |'écoulement d'une
suspension. En effet, dans ce cas on fait I’ hypothéese
gu'a la surface de chaque particule la vitesse du
fluide est égale ala vitesse du centre de gravité de la
particule. Des simulations numériques basées sur
I” approche diphasique ont été utilisées par Racineux
[11] pour décrire |’ écoulement des pétes céramiques.
Ici, nous nous contentons uniquement d’arguments
d échelle simplifiés pour essayer de caractériser la
transition décrite plus haut.

On peut supposer en premiére approximation que la

différence de vitesse entre la phase fluide et solide
obéit alaloi de Darcy :



Vi — Vg = K gradp (1)

T

ourn,, estlaviscosité du fluide, grad p le gradient

de pression induisant la filtration du fluide, et Kk la
perméabilité de Darcy. Cette derniére varie comme
la taille des pores au carré. k est aussi une fonction
de la concentration en particules ¢, mais cette
dépendance est relativement faible. Par exemple, a
traverslaloi de Kozeny-Carman, on a[12], k(¢)oc(1-
0)°19°

La déformation de la péte peut étre décrite par une
loi de puissance comme nous ['avons vu
expérimentalement, ce qui est par ailleurs assez
général pour une suspension concentrée. Ainsi, la
contrainte relative a cette déformation peut s écrire :

7 = Mgy = a9 @

ou y estletaux de cisaillement moyen, U lavitesse
relative des plateaux et m I'indice de fluidité de la
pate s m<1, ou d épaississement, si m>1). A(¢) est
la consistance (ou viscosité effective) de la péte.
Cette derniére dépend fortement de la concentration,
en particulier lorsgue celle-ci est proche de la valeur
d encombrement maximum. En fait, la viscosité
effective d'une suspension diverge lorsque la
concentration s approche de sa valeur maximale. Un
nombre important de résultats expérimentaux et
d’ approches phénoménologiques meénent a une
divergence en loi de puissance [13]: A(d)~un(1-
d/dmax)™*, ou I'exposant o est une fonction de la
forme géomeétrique des particules et des interactions
gu’ elles exercent I’ une sur I’ autre.

A I’égquilibre mécanique, ona diveo-gradp=0. S
nous utilisons | approximation de Hele-Shaw
(séparation entre les deux disques nettement plus
faible que le diamétre des disques), on obtient :

grad p ¢ o/h oc A()(U/h)™ /h. 3)

Ainsi, en utilisant laloi de Darcy écrite plus haut, on
peut estimer le temps caractéristique de filtration du
fluide a travers le milieu poreux formé par les
grains. Ce temps peut étre défini comme étant celui
nécessaire au fluide pour filtrer sur une distance
égae a la distance de séparation entre les deux
disques. Soit :

m
h* (h
ry oo L | 2 @
A(p)k \U
Le temps caractéristique pour |I'écoulement de la
péte peut étre estimé comme : tsocl/ y och/U.

Le phénomene de filtration va entrainer une
augmentation de la concentration, induisant une
augmentation de la force normale puisque la
consistance de la péate augmente fortement en
fonction de la concentration. Le phénoméne de
filtration devient significatif lorsque les deux temps
caractéristiques estimés ci-dessus sont du méme
ordre de grandeur. A partir de |’ égquation de Darcy
couplée avec I'éguation de conservation des deux
phases, on peut montrer que lafiltration du fluide est
un phénomene diffusif. Par ailleurs, |’ écoulement de
la péte est un phénomeéne convectif. Ainsi, un
nombre de Peclet peut étre défini en prenant le
rapport entre les deux temps caractéristiques. Soit:

m-1
N
Tw Mwh

S
Pour Pe >>1, on Sattend a ce le mécanisme de
filtration soit important, et |'effort normal devrait
augmenter lorsgque la vitesse de compression
diminue. Pour des pétes rhéofluidifiantes (m<Z1),
cela devrait apparditre pour de faibles vitesses de
compression, alors que pour des pétes rhéo
épai ssissantes (m>1), cela apparaitrait pour de fortes
vitesses de compression. En effet, dans ce dernier
cas la consistance de la péate augmente lorsque la
vitesse d'écrasement augmente, il serait donc plus
facile ‘d assécher’ le matériau que de le déformer
lorsguon se place aux fortes vitesses. Les
suspensions granulaires trés fortement concentrées
présentent souvent un comportement rhéo-
épaississant dans le domaine des forts taux de
cisaillement. C'est le cas également de certaines
pates agro-alimentaires. || est ainsi possible de tester
expérimentalement |I'argument développé ci-dessus.
Les cas considérés ici correspondent a des situations
ou le matériau est rhéo-fluidifiant. Dans ce cas le
phénoméne de filtration apparait bien pour les
faibles vitesses.

Pour Pe<<1, la filtration du fluide devrait étre
négligeable, et le matériau rester homogene. Cela
devrait avoir lieu pour les fortes vitesses dans le cas
de pétes rhéofluidifiantes. C'est ce que nous
observons dans nos expériences.



Dans le cas singulier de comportement Newtonien
de la péte, ce qui correspond & m=1, le nombre de
Peclet est indépendant de la vitesse. Cela signifie
gue latransition décrite plus haut ne pourrait pas étre
obtenue en faisant varier uniqguement le paramétre
vitesse. Il serait  difficile de  vérifier
expérimentalement cette hypothese sachant que dans
le cas général |es pétes ne sont pas Newtoniennes.

La vitesse ‘critique’ pour laguelle la transition entre
les deux types de comportement de la péte apparait
correspond & un nombre de Pe=1, ce qui entraine :

1/1-m
Ak
U, - (_n h} ©)

L’indice de fluidité ainsi que la consistance peuvent
étre déterminés expérimentalement en se placant
dans lasituation ou lafiltration est négligeable, c-a-d
pour les fortes vitesses. Si nous considérons que la
padte se déforme comme un fluide en loi de
puissance, on peut montrer en utilisant
I" approximation d'Hele-Shaw, que la force normale
S écrit [14]:

Rm+ 3 (7)

m m
E_ 2ﬂ(2m+1j A U

m ) m+3p2m+l

Nous avons déterminé m et A dans le cas des trois
pates considérées a parttir des résultats
expé&rimentaux en se plagant aux fortes vitesses
d écrasement.
() Milieu modéle
Les indices de fluidité et la consistance de la
suspension sont déterminés en gjustant au mieux les
mesures expérimentales et les résultats donnés par
I’expression théorique de la force normale (7). On
trouve A=594.6 Pa.s" et m=0.5. La vitesse critique
pour laguelle nous observons expérimentalement un
changement de comportement se situe autour de 1
mmy/s. D’ aprés I’ expression théorique (6), une telle
vitesse critique est compatible avec une valeur de
perméabilité de Darcy de I’ ordre de k=2.10° m? ce
gui donne une taille moyenne des pores (~\/E ) de
I’ordre de 40um. Une telle taille de pores est tres
consistante avec la taille moyenne des particules de
la suspension (70um).
(i) Boue

Nous avons déterminé m et A dans le cas d’'une
vitesse d'écrasement de 100mnv/s. Le meilleur fit

entre la courbe théorique basée sur I’ expression (7)
et les résultats expérimentaux donne: m=0.2 et

A=598 Pa.s". La consistance de ce matériau est ainsi
tres proche de celle de la suspension modéle, en
revanche le milieu est nettement plus rhéofluidifiant.
La vitesse critiqgue expé&imentale est située entre
50mm/s et 100mm/s et la transition entre les deux
régimes apparait autour d’ une distance entre disgues
de 2mm. Ainsi, un nombre de Peclet de I’ ordre de
I’ unité est consistant avec une perméabilité comprise
entre 0.9x10™° m? et 1.53x10°m?. Cela donne une
taille de particules comprise entre 9.5um et 12.4um.
La distribution en taille des flocs pour la boue
considérée devrait assez large et n' a pas été analysée
dans notre étude. Cette taille devrait étre comprise
entre quelques nanométres et quelques dizaines de
micrometres. Par ailleurs, les flocs étant eux méme
poreux (de structure fractale), ils devraient étre
également perméables. Il est ainsi difficile de
comparer les résultats expérimentaux aux prévisions
des arguments d’ échelle présentés ci-dessus.

(i) Péte céramique

De la méme maniére que précédemment, nous
déterminons les paramétres rhéologiques de la péte
de TiO2. Nous obtenons : A= 22600 Pa.s", m=0.01.
Ains cette péte est nettement différente des deux
précédentes d’'un point de vue rhéologique. Elle est
beaucoup plus consistante et tres rhéofluidifiante. La
vitesse critique expérimentale est de I'ordre de
1mm/s, ce qui donne une perméabilité de 2.10"3m?.
Lataille des pores est dors de |’ ordre de 0.5um, ce
qui est consistant sachant que la taille moyenne des
particules est de 4um et que le milieu est tres
concentré (60%), donc la taille des pores est plus
faible que celle des particules.

4. Conclusion

Nous avons considéré le comportement en
écoulement d’ écrasement de différentes pates assez
représentatives des milieux pour lesquels ce
rhéométre simple est souvent utilise. Nous avons
montré que le comportement de tels milieux dans
une telle géométrie découlement est assez
complexe, entrainant souvent une séparation de
phase. Cette hétérogénéité induite par |’ écoulement
rend extrémement difficile I'interprétation des
mesures rhéologiques. Ainsi, nos résultats montrent
qu'il est nécessaire de combiner les mesures
mécaniques avec des observations in-situ de
I’évolution des microstructures pour pouvoir
interpréter le comportement rhéol ogique.
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