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DETERMINATION SIMULTANEE DE LA SPHERICITE
ET DE LA MASSE VOLUMIQUE APPARENTE DE
MATERIAUX ARGILEUX PAR UNE METHODE DYNAMIQUE
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Ecole nationale d'ingénieurs de Gabés, 6029 Gabés (Tunisie)

RESUME : Dans ce travail nous présentons une méthode dynamique de détermination simultanée de deux
caractéristiques importantes d'un lit granulaire @ savoir la masse volumigue et la sphéricité des grains.
Cette méthode est basée sur la mesure des pertes de charge subies par un gaz lors de son passage a travers
une couche fixe du solide & étudier. Les résultats ont é1é testés en les comparant avec ceux obtenus a l'aide
de la méthode pycnomérrique classique, dans le cas de trois échantillons d'argile naturelle, et prouvent que

la méthode peut étre utilisée avantageusement.

I. Introdution

De nombreuses opérations unitaires de ['in-
dustrie chimique que ce soient des opérations
purement physiques (filtration, échange thermi-
que, sédimentation, etc.), physico-chimiques (ad-
sorption, séchage, etc.). ou des processus réac-
tionnels (réactions hétérogénes fluide-solide,
réactions catalytiques, etc.) nécessitent la mise en
contact d’un solide granulaire et d’un fluide.

Parmi les caractéristiques du solide indispensa-
bles au dimensionnement de 'appareillage au sein
duquel ces opérations sont effectuées, la masse
volumique réelle, pg, la masse volumigue de
grains, p,, et — dans le cas de particules de forme
complexe — le facteur de forme, ¢ , revétent une
importance particuliére.

Dans la pratique courante, p, est évalué par
pycnométrie en utilisant le plus souvent le mercure
comme liguide non mouillant, et le facteur de for-
me, &, est déduit des mesures des pertes de
charge subies par un fluide lors de son passage au
travers d'un lit granulaire.

Il a été montré [1, 2, 3] qu'a partir de ces
mémes mesures de perte de charge, il est en prin-
cipe possible de déterminer aussi bien p, que &,
C'est la la base d'une méthode alternative que
nous appellerons méthode dynamique.

Dans cette publication, nous présentons cette
nouvelle approche et comparons les résultats aux-
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quels elle aboutit 4 ceux obtenus par pycrométrie
dans le cas d’'un matériau granulaire et poreux et
de géométrie aléatoire : les argiles naturelles
broyées.

II. Définitions et rappels.
Masse volumique.

Pour un matériau solide on distingue [4, 5] :
~ la masse volumique réelle ou vraie, pg, qui carac-
térise sa matrice non poreuse et
- la masse volumique de grains ou de contour, pp.
qui s¢ rapporte 4 son volume externc.

Les valeurs de ps et pp, égales pour un matériau
compact, sont d’autant plus différentes que la
porosité interne du solide, x, est plus importante.
(1) pp = (1 = X)ps
Pour caractériser 'état de tassement d'un lit
granulaire, on définit parfois aussi la masse volu-
mique de la couche, dite aussi apparente, pa,
et qui prend en compte la porosité, e, du lit
(e = volume interstiticl/volume de la couche) :
(2 pa=cpg + (1 — €)pp
Dans cette équation, pg désigne la masse volu-

mique du fluide occupant le vide entre les grains.
Comme la relation (2) le montre, la connaissance
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de £ et pp suffit pour caractériser I'état mécanique
de la couche. Aussi aucune référence explicite dp,
ne sera faite dans ce qui va suivre.

La détermination expérimentale de la densité
d'un solide compact se fait d’habitude sans diffi-
cultés par pycnométrie, en se servant d’un liquide
qui ne dissout pas le solide. Pour un matériau
poreux consolidé, le probléme est plus complexe :
la valeur de la masse volumique ainsi déterminée
va dépendre de la pénétration plus ou moins
importante du fluide pycnométrique dans I'espace
poreux et peut varier entre les deux limites que
représentent pp (pénétration nulle) et ps (remplis-
sage total des pores par le fluide).

Diamétre équivalent et facteur de forme

La taille d"un grain sphérique ov de forme géo-
métrique simple peut étre donnée avec précision
en indiquant sa ou ses dimensions caractéristiques.
Pour des particules de forme complexe, comme
celles obtenues par broyage ou lors d'une opéra-
tion de cristallisation, la définition de la taille est
tributaire de la méthode utilisée pour la mesurer
(tamisage, microscopie...) et différentes valeurs
peuvent étre données pour un méme grain. En
pratique, deux grandeurs associées servent géné-
ralement & caractériser la grosseur d'une particule
dans ce genre de situation :
- le diamétre équivalent, dp, défini comme étant
celui de la sphére qui se comporterait comme le
grain sous les mémes conditions et
—le facteur de forme, &, qui exprime I'écart de sa
forme par rapport 4 celle de la sphére.

Parmi les différentes définitions de ces deux

paramétres proposées dans la bibliographie [cf.
par exemple 4 et 5], nous retenons les deux suivan-
tes :
(a) Pour un grain de volume V, et de surface
externe Ap, le diamétre équivalent, dg, est pris
égal & celui de la sphitre de méme volume. Le fac-
teur de forme, i, est défini alors comme étant le
rapport de leurs surfaces Aget Ap :

As
=
Ap

(3)

ce qui permet d'écrire pour le quotient Ap/Vp des
deux paramétres du grain expérimentalement
mesurables avec précision ;

Ap 6

(4)

Ve sds

(b) La taille d'une particule peut étre déterminée
aussi, et c'est la procédure la plus répandue et celle
adoptée dans ce travail, par tamisage. Le diamétre
équivalent est alors la moyenne arithmétique des
ouvertures des mailles des deux tamis, I'un laissant
juste passer le grain et 'autre le retenant. Le fac-
teur de forme associé, F, est dit dans ce cas de sur-
face volumique [4]. Pour le rapport Au/Vg, il
vient :

Ap F

(5)
Ve dp

Afin de mettre (5) sous une forme analogue i celle

de la rel. (4), on peut remplacer F par le facteur

équivalent ¢ = 6/F. On a alors :

Ap 6
(6) r—

VP ¢5d:¢
et
(7) dpdp = gy

dp peut étre interprété maintenant comme étant le
diamétre de la sphére qui serait retenue sur le
méme tamis que le grain considéré, et &g le facteur
de forme correspondant.

III. Présentation de la méthode.

Considérons un fit cylindrique de section
droite {1, disposé verticalement et contenant un lit
granulaire de hauteur L et de porosité &, le diame-
tre équivalent des grains étant ds. Pour la masse,
M, de la couche solide on peut écrire :

(8) M = (QL)(1 — €)pp
La perte de charge, AP, subie par un fluide

incompressible & la traversée de cette couche est
donnée par la relation de Leva [6] :

L

rom

g ds

dans laquelle u est la vitesse en fiit vide du fluide et
f le facteur de frotement qui peut étre mis généra-
lement sous la forme :

1 —g)*™"

3
E

ik
©)  AP=f(pu)[

a

(10) f

Re"
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oll Re est le critere de Reynols rapporté a la
dimension du grain :

dgpgu
Re = ——

(11)
M

v désignant la viscosité dynamique du fluide.

En régime d'écoulement laminaire (Re < 10), les
valeurs de a et n sont respectivement 200 <t 1, et
I'équation (9) devient :

(1-¢)

]

L

(12) AP =200mul:

3 (Wsds)®

s0it encore, en prenant en considération (7).

]

(1-2), L

(dsds)’

(13) &P=Hﬂnu[

L'élimination de la porosité £ entre (8) et (13)
aboutit — aprés quelques transformations — a une
relation qui sera i la base de la détermination de pp

el .

13

200 mu

19y [——] =@M b -
APdpL

7113 1

oy [ E‘ﬂ

Pp L

Comme cette équation le montre, le membre
gauche est une fonction linéaire en 1/L. Sa repré-
sentation graphique donne une droite de pente,

1
P

Pp

143

(15) S = - (ME)"

et donnée a 'origine, I:
(16) [ = (M) (ppdpp)™”

A partir des valeurs expérimentalesde Set I, on
peut évaluer pp et dp & I'aide des formules:

1 M
an  p=- —)+ —
5 0
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bp = = 5VI

IV. Etude expérimentale.
1) Présentation du matériau solide.

L'étude a été mende sur trois semoules d'argi-
les naturelles que nous désignerons par les lettres
G, V et R, pour simplifier. Le tableau I en donne
comme caractéristiques les masses volumiques
vraies, déterminées par pycnométric i I'eau et au
benzéne, liquides généralement utilisés pour ce
genre de matériaux [7].

(18)

Argile G v R
P e fBem 2,75 2,68 2.76
p\ Fns {5‘. om ] --H: 2.?}.{ 2,?!]

TABLEAU [ : Masses volumigues réelles des argiles utilisées.

L*étude minéralogique montre que I'argile G
est une smectite, et 'V ¢t R sont deux minéraux
complexes formés essenticllement de phases kao-
liniques et illitiques et qui se distinguent par une
couleur et une dureté différentes.

Avant les mesures proprement dites, les argiles
sont broyées, mélangées et soumises & un classe-
ment par tamisage. Seule la fraction comprise
entre les tamis de module NF 30 et NF 31, corres-
pondant A un diamétre équivalent.

0.8 <dp(mm) <1

est retenue pour notre étude. Les échantillons sont
ensuite séchés pendant plusieurs jours dans une
étuve portée a 110°C.

2) Procédure expérimentale,

Comme la relation (14) le montre, ppet &y peu-
vent étre déduits des valeurs de pertes de charge
mesurées en fonction du débit fluide et a différents
tassements de la couche. Le montage expérimen-
tal, schématisé¢ sur la figure 1, est congu pour
répondre & cet objectif : le gaz (N;) fourni par
bouteille est débarrasé de son humidité résiduelle
en le faisant traverser une couche de silicagel.
Aprés réglage de son débit, il est introduit dans la
colonne (diamétre interne : 25 mm ; hauteur 45
cm) contenant le lit granuleux et munie d'un
manométre incliné pour la mesure de AP et d'un
repére permettant de déterminer la hauteur de la
couche par simple lecture.

Dans le but de standardiser la procédure expé-
rimentale, le lit est d"abord homogénisé par fluidi-
sation. Ensuite, et & partir de la hauteur corres-
pondant & 1'état de fluidisation minimale, on lui
confrére la porosité désirée.
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Figure 1 : Schéma du dispositif expérimental
+ Alimentation en gaz (N;)

1 Détendeur

: Colonne de silicagel

: Régulateur de débit

: Débimétre & flotteur

: Lit granulaire

: Manométre

=1 A e e b =

3) Résuliats.

Nous allons illustrer la démarche expérimen-
tale et les différentes étapes du calcul 4 I'exemple
de I'argile R. Le tableau II montre les valeurs des
pertes de charge AP, en fonction du critére de Rey-
nolds Re’, pour différents tassements d'une cou-
che de 0,120 kg de solide. En régime d'écoulement
laminaire, AP est proportionnel 4 la vitesse super-
ficielle du gaz, u:

(19) AP = a.u

Le coefficient de proportionalité « étant constant
pour une hauteur donnée du lit et des conditions
opératoires inchangées.

La méthode de regression linéaire, appliquée 4
chaque séric de mesure du tableau II, permet

u APl AP 4F3 4P4
Re’ {Pa) iPa) {Pa) (Pa)
fms} Li=183m| LZ=18Tm | L3=191 |L4=195n
.04 2.55 287.90 ) 27502 | 22678 | 211.02
(L6 3.4 430.54 | 419.68 | 345.28 | 32097
(LR 541 SUE.06 | 5T0H4 | 46H.54 | 435,12
L1l 6,90 T45.85 | T20.04 | 589.63 | 547.02
0.13 8.26 89574 | B54.05 | 697.91 | 646.89
.15 30 | 100174 | 95480 [ T7RG9 | T21.55
0.17 Med | 113623 | MO82.53 | B81.39 | B15.67
19 TILBS | 125520 ) 119543 | 971.53 | E98.37
.21 13.22 | 1388.50 | 132080 |1071.97 | 990.34
0.23 1395 | 145892 | 138852 | 1124.81 | 1038.64

TABLEAL 11 : Résultats des mesures pour 1"argile R,
Conditions opératoires : M = 0,120 kg; dp = 9.10"'m;
T = 288.7 K.
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i Liim} o [sPa/m) r

1 1,183 T113.011 0.994
2 0.187 601967 0.996
3 0191 636,955 0993
4 0,195 5236.955 0.996

TABLEAU 111 ; Caleul intermédiaire pour 'argile K.
[Métermination de o dans la relation : AP = au.

Conditions opératoires : les mémes que celles du tab. 11

r* : coefficient de corrélation de la régression linéaire.
d’obtenir les valeurs de « pour les différents tasse-
ments de la couche (tableau III).

La prise en considération de (19) dans la relation
{14) aboutit &:

173

200 nu
a¢)  [——] =@M (ppor® -
apdpl;
5 %173
p 1
_(M-Ifﬂjlﬂ il [
Pp L,
e
MWau__| (s1)
- [mel
“-N\L‘N\
15 ] .\.o\\
L . . . e 1/L (1)
88 52 s3  S 55 56

Figure 2 : Représentation de la droite d"équation (14') pour
I'argile R.
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Figure 3 : Représentation de la droite d’équation (14°) pour
Iargile G.
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Figure 4 : Représentation de la droite d'éguation (14%) pour
I"argile V.

Argile G v R
e lgem ) 2.0 244 2225
iy 11,532 NG 1, T8

TABLEAU IV : Résultats finaux de la méthode dynamique.

En portant lc membre gauche de (14') en fonc-
tion de 1/L pour les quatre hauteurs de couche réa-
lisées, on obtient & la droite réprésentée sur la
figure 2. Les figures 3 et 4 montrent les droites
similaires relatives aux argiles G et 'V, et le tableau
IV contient I'ensemble des résultats obtenus.

Discussion.

La fiabilité de la méthode dynamique présen-
tée dans ce travail a été testée en comparant les
résultats auxquels elle aboutit & ceux obtenus par
les procédures standards, la pycnométrie repré-
sentant la méthode de référence pour la mesure de
la masse volumigue.

Dans le tableau V se trouvent confrontées les
valeurs de pp trouvées en adoptant ces deux procé-

Argile G v R
Pl [gum't"l .95 1.97 o5
a2 {gem 1.4 27 217
<= (gem™) 1.949 2.07 2.10
g {gem 8 207 2.4 2.23
Apepe (%) 4.0 4.5 .00

TABLEAL WV : Comparaison des masses volumiques des argi-
les déterminées par différentes méthodes :

Pl : pycnométrie & mercure

#p2 1 pyenométrie i méthanol/grains enrobés de paraffine

pp : méthode dynamigue
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dés expérimentaux : les deux premiéres colonnes
présentent les pp déterminées par pycnométrie au
mercure et a I'éthanol. Afin d'éviter dans ce der-
nier cas le prévisible remplissage des pores par I'al-
cool, les grains d’argile sont enrobés au préalable
d’'une fine pellicule de paraffine en les plongeant
dans un bain de cire fondue. Les résultats de ces
deux procédures, en trés bon accord entre eux du
reste, sont & 'origine des valeurs de référence de la
colonne 3, obtenues en prenant leurs moyennes
arithmétiques.

Comme le montrent les colonnes 4 et 5 du
méme tableau, les masses volumigues trouvées
par la méthode dynamique concordent bien, dans
les limites de la précision expérimentale (erreur
rel. max. 6.2%), avec les résultats de la pycnomé-
trie,

Une confirmation supplémentaire de la procé-
dure présentée dans ce travail a été trouvée en
comparant les vitesses de fluidisation minimale
expérimentales, d'un cdté, et calculées en utilisant
les valeurs de pp et ¢y obtenues plus haut, de I'au-
tre. En effet, 4 partir de I'équation (9) et en pre-
nant en considération la relation d'Ergun [8) :

l1—e
(20) f=200 ——
dpRe’
ainsi que la condition fondamentale de mise en
fluidation, soit :

(21) AP = L (1 = ened(pe — po)2

on aboutit & une équation du second degré en
RE'mI'

-+ 1.75

2

Re it “ - Emf]Re‘mf
(22 1.75 7 + 200 : = Ar
be (bpemi)
&0 I & PP
L6 o /;}bh-—_
42 ///:
38 A . E
al ;
e ;
o ;
26 :
Felanyo g TIOUR
22 Ve NAh '
. E Inv/Y"

S0 S SL 56 S8 60 62 6k 65 68 70
Figure £ : Détermination du débit volumique de I"azote au sewil
de Nuidisation,

Argile R.
T=2198.2K: P = 1l atm
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dans laquelle Ar est le crittre d'Archiméde
(= dpglpp — p.;]p{-,.l’nz] et dont la résolution nous
livre Re’ s et ugy[9].

Dans le cas I'argile R, fluidisée par ['azote sous les
conditions standards, la valeur calculée de v, est
0.42 m/s. La vitesse expérimentale du gaz au scuil
de fluidation, déterminée & I'aide du méme appa-
reillage déerit plus haut, est 0.40 m/s (fig.5).

Conclusion.

Nous avons présenté dans ce travail unc
méthode dynamique permettant la détermination
simultanée de deux propriétés importantes d'un
échantillon solide granulaire, la masse volumique
et le facteur de forme, basée sur des mesures des
pertes de charge subies par un fluide i la traversée
d'un lit fixe du solide. Appliqué a trois échantil-
lons d'argiles naturelles, cette procédure expéri-
mentale a abouti 4 des valeurs des masses volumi-
ques comparables & celles trouvées par pycnomé-
trie.

Il est & remarquer, toutefois, que cette métho-
de, globalement simple et présentant I'avantage
d’éviter le maniement du mercure, fait appel d une
quantité importante de solide, ce qui pourrait
constituer un inconvénient dans certains cas.

Mais elle peut étre mise avantageusement 2
profit chaque fois ol les deux paramétres, pp et dp,
doivent étre connus, puisque dans ce cas la masse
volumique se déduit des mémes mesures effec-
tuées pour la détermination du facteur de forme.

Notons finalement, qu’a cause de la relation
(7), la procédure présentée dans ce travail peut
étre indifféremment utilisée pour évaluer dyp ou g
suivant que 'on travaille avec le diamétre équiva-
lent dg ou ds.

NOTATION ET SYMBOLES

: Constante

: Surface externe de la particule

: Surface externe de la sphére de méme volume
: Nombre d" Archiméde

: Diamétre équivalent du grain

: Diameétre de la sphére de volume Vi

: Facteur de frottement

: Facteur de forme (de surface volumigue)

s Aceélération due A la pesanteur

a
Ap
Ag
AT
dy
ds
f

F
B

I : Ordonnée 4 l'origine de la droite d'équation (14)
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: Hauteur de la couche de grains

Ly @ Hauwt¢ur de la couche au seuil de fluidisation
M : Masse de la couche

n : Constante

P*  :Unité de pression (= | mm H.O)surla figure 5
Re'  : Critgre de Reynolds de la particule

Re'y ¢ Critére de Reynolds au seuil de fluidisation
5 : Pente de la droite d"équation (14)

u : Vitesse en fOt vide

V' Unité de V(= U/h) sur lafigure 5

Vot Débit volumigue du gaz au seuil de fluidisation
Ve Volume du grain

o s Coefficien dans Méguation (1Y)

AP Pertede charge du gaz

APy Perte de charge au minimum de fluidation

e : Porosité de la couche-

Eni  Porosité de la couche au seuil de Muidisation
&, Facteurs de forme

i : Viscosité dynamique du gaz

X : Porosité interne du grain

po - Masse volumique du gaz

pp : Masse volurmique du solide

o Masse volumique de lacouche

s @ Masse volumique vraie du solide

¥} : Section droite du Gt contenant la couche

PR |

el
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