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Introduction

Une méthode courante de protection des installations électriques, industrielles ou do-
mestiques, contre une surintensité consiste a utiliser un fusible. La société Ferraz Shawmut
a développé une gamme de fusibles industriels adaptée aux besoins de tout type d’installa-
tion. De dimensions bien supérieures a celles des fusibles domestiques, les fusibles industriels
fonctionnent sur le méme principe en régime de fonctionnement normal de I'installation.
Afin de permettre le passage de courants importants, plusieurs éléments fusibles (lames
d’argent) sont placés en paralléles a U'intérieur d’'une coque céramique. Les espaces vides
entre les lames sont comblés par du sable, qui est mis en place par une succession d’opé-
rations de remplissage et de vibrations. Lors d’une surintensité, les lames métalliques se
subliment, créant un plasma dans lequel se développe un arc électrique. La présence de
sable permet d’absorber 1’énergie de I'arc par échauffement des grains de sable. La porosité
du sable permet de disperser les vapeurs métalliques venant de 1’élément fusible sublimé, ce
qui évite les surpression locales (risques d’explosion de la structure) et favorise les échanges
thremiques. Les vapeurs métalliques dispersées et 1’énergie de I'arc électrique absorbée, ce

dernier va alors s’éteindre.

Matériau peu cotiteux, le sable présente de nombreux atouts pour la fabrication des
fusibles. Mais sa structure granulaire lui confére un comportement complexe, qui suivant
les conditions est proche de celui des solides, des liquides ou des gaz. L’étape de remplissage
des fusibles utilise les propriétés d’écoulement et de tassement du sable sous I’action de vi-
brations, afin d’obtenir des empilements de grains garantissant la coupure électrique. Lors
d’une surintensité, les particules ionisées d’argent se répartissent dans les pores de toutes
dimensions dans I’empilement de grains de sable. Ainsi des caractéristiques de 'empilement

de grains et du réseau poreux va dépendre la qualité de la coupure électrique. Si un empi-
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lement granulaire trop lache est construit, les particules ionisées peuvent s’accumuler dans
des pores de grande taille entrainant une surpression locale menant a la possible explosion
du fusible. Dans le méme temps, pour un élément de volume d’espace fixé, la quantité de
matiére solide autour des lames est moindre : 'unité de volume apparent pourra absorber
moins d’énergie créée par 'arc électrique. A 'opposé, un empilement trop dense disperse
mal le plasma d’argent : le développement de I'arc électrique le long d’une lame d’argent
peut alors présenter un risque d’explosion du fusible. Il apparait donc important de com-
prendre les phénomeénes régissant la mise en place de 'empilement des grains de sable dans

les fusibles et controler 'arrangement des grains et des pores qui en résulte.

Notre premiére tache consiste a caractériser différents sables utilisés par Ferraz Shawmut
pour fabriquer ses fusibles. Outre des caractérisations chimiques et minéralogiques, des me-
sures morphologiques sont menées pour déterminer la forme et la distribution de taille des

grains. En effet les propriétés rhéologiques du sable en dépendent fortement.

Afin d’étudier l'effet de la vibration sur 'empilement granulaire de fagon la plus re-
productible, un protocole de préparation soigné des échantillons doit étre mis en place. La
technique de pluiviation est utilisée car ce protocole permet de réaliser avec une bonne

reproductibilité des empilements homogénes.

Nous envisageons ensuite de suivre le comportement du sable en fonction des deux para-
métres caractéristiques de la vibration : la fréquence et I'accélération relative. Le montage
et I'utilisation d’un pot vibrant réglable en fréquence et en accélération, doit nous permettre
de réaliser des diagrammes (I', f) dans lesquels les mouvements d’ensemble des sables seront
identifiés, puis classés. Une phénoménologie des milieux granulaires sous vibrations pourra
ainsi étre définie. Par ailleurs des mesures de la compacité dynamique et de la compacité
relaxée sont nécessaires pour caractériser a la fois la rhéologie du milieu granulaire en ré-
gime dynamique, et le tassement ou la dilatation de ce milieu relaxé, une fois les vibrations

arrétées.
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Nous envisageons aussi d’installer et d’utiliser une caméra vidéo rapide, synchronisée
avec la vibration, pour analyser les déplacements des grains a la paroi. L’ensemble de ces
informations apporte les bases de la connaissance nécessaires pour modéliser la mise en
place du sable dans les fusibles et prévoir les conditions les plus adaptées pour la fabrica-

tion de fusibles de bonne qualité.

Le but de ce travail étant d’améliorer la compréhension des phénomeénes régissant le
procédé de fabrication des fusibles, il nous semble intéressant de mener une étude de di-
mensionnement du procédé. Une loi d’échelle est déterminée permettant ’extrapolation des
résultats obtenus au laboratoire vers le procédé industriel. Cette loi d’échelle permet ainsi
d’expliquer les éventuels écarts au modéle observés et d’en déterminer les facteurs d’appa-
rition. Aussi ’évolution des caractéristiques de 'empilement granulaire avec le diameétre et
la hauteur des fusibles est analysée en fonction de la fréquence et de 'accélération de la

vibration.

Une méthode de caractérisation a trois dimensions de 'empilement granulaire a I'in-
térieur des fusibles représente un excellent moyen de compréhension de 'organisation des
grains et des pores. Aussi 'arrangement local des grains et des pores est analysé par to-
mographie X. Grace aux techniques d’analyse d’images, il est possible d’évaluer, en trois
dimensions, la distribution de taille des grains et des pores, la compacité et I’homogénéité
des empilements granulaires a 1’échelle locale et globale. Enfin une caractérisation précise
des contacts entre les grains pour déterminer 1’évolution de la coordinence des empilements

suivant le mode de vibration compléte ’étude de ces milieux granulaires modéles.

Ce rapport se présente en trois parties. Dans un premier temps, la problématique in-
dustrielle est détaillée ainsi que les différentes caractérisations réalisées sur les matériaux
utilisés pour cette étude. La méthode de pluiviation est ensuite analysée pour déterminer

si elle permet bien de préparer de maniére reproductible des échantillons homogénes.

La seconde partie consite en une revue bibliographique du comportement dynamique des

milieux granulaires soumis & des vibrations verticales. A la suite de quoi, la mise au point
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du montage expérimental pour la vibration des éprouvettes de sable et ’enregistrement
des mouvements des grains est décrite. Enfin une étude du dimensionnement des milieux

granulaires est réalisée.

La troisieme et derniére partie de ce rapport concerne ’analyse des images 3D obtenues
a 'ESRF par tomographie X. Aprés une bréve description du principe de la tomographie
X, les traitements d’analyse d’images réalisés sont détaillés ainsi que les résultats obtenus

sur les caractéristiques des grains, des pores et de I'empilement.



Premiére partie

PROBLEMATIQUE INDUSTRIELLE







Chapitre

Contexte de ’étude

Les fusibles industriels faisant I’'objet de cette étude sont fabriqués par la société Ferraz
Shawmut. Sileur principe de fonctionnement semble assez simple, les problémes rencontrés
pour I’élaboration de fusibles de haute qualité ont abouti aux recherches menées dans ce

travail.

I.A QU’EST CE QU’UN FUSIBLE INDUSTRIEL

I.LA.1 Description d’un fusible

Les fusibles industriels, ou les fusibles de protection pour semi-conducteurs, sont consti-
tués d’une coque en céramique (fig.1) a lintérieur de laquelle sont introduites des lames
fusibles calibrées (en argent ou en cuivre). Des plots de connections sont placés et brasés aux
extrémités de la coque pour permettre la connection a tout type d’installation électrique.
Finalement, du sable est introduit dans le corps du fusible, puis aggloméré avec du silicate

de soude afin de former un bloc compact et inerte autour des lames.

Lors de I’'apparition d'une surintensité dans un circuit électrique, les éléments constitutifs
de l'installation risquent d’étre détériorer. L’idée est de sacrifier un composant qui est
conducteur lors du fonctionnement normal de 'installation et fond rapidement (avant les

autres composants) en cas de surintensité. C’est un fusible.
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Figure 1 — Les différents éléments constitutifs d’un fusible.

I.LA.2 Fonctionnement en coupure
[.LA.2.a Description du phénoméne

Le role d’un fusible est de couper un circuit électrique en cas de surintensité. La cou-
pure du circuit fait suite & ’échauffement du métal dans les sections réduites des plaques
métalliques (régime de pré-arc, fig.2). Elle se produit généralement en 2 étapes :

>> Ignition d’un arc électrique (10-100 ns) lors de la fusion-sublimation de 'argent ou

du cuivre dans les sections réduites des plaques métalliques.

>> Extinction de l'arc (quelques ms) et coupure du circuit par dissipation de I’énergie

électrique, essentiellement sous forme de chaleur.

section réduite fusion arc électrique

Figure 2 — Schéma de la fusion des lames fusibles.

Les fusibles sont caractérisés par leur courant nominal (Ix) et par le paramétre d’énergie
ohmique (I%.t). Le courant nominal Iy est le courant initialement prévu pour lequel le fusible
peut résister indéfiniment. Le paramétre 12.t représente la contrainte thermique limite avec

T; le temps nécessaire a la coupure du fusible [23; 84].

T:
(a) 2= / 2.dt = K.
0
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Un fusible doit éteindre 1'arc électrique le plus rapidement possible. Le paramétre 12.t dé-
finit cette aptitude & la coupure d’un fusible. En effet plus la valeur du paramétre I2.t est
faible, meilleure est la coupure du fusible. Le courant est alors coupé avant que 1’élément du
circuit & protéger ne subisse la surintensité. Ce paramétre I2.t est donc important et consti-
tue le parameétre commercial sur lequel s’engagent les fabricants de fusibles. Il dépend de la
tension nominale d’utilisation, Uy, pour laquelle est prévu le fusible. Typiquement, un fu-

sible de calibre 660 V / 1000 A présente une valeur d’'T?.t de 420 kA%.s.mm* (ou kJ.Ohm™1).

La figure 3 représente un oscillogramme intensité - tension caractéristique de la coupure
réalisée par un fusible lors d’une surintensité. Un régime de pré-arc est observé pendant
une durée T, au cours de laquelle I?.t fait fondre la lame métallique, indépendamment de
la valeur de la tension (I2.t = K.s?). Ensuite pendant la phase d’arc, I?.t mesure 'aptitude

du fusible & ramener le courant a 0 (I2.t = k.f(U))

i &
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Figure 3 — Exemple d’oscillogramme de coupure d'un fusible. i, représente le courant nominal
et U la tension du circuit électrique, I et U lintensité et la tension de coupure, T, est la durée
pendant laquelle I’élément fusible s’échauffe jusqu’a fondre, T, la durée d’ignition et d’extinction

de I'arc et T} la durée totale de fusion et coupure du fusible.
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L’aggloméré de grains de sable qui entoure 1’élément fusible remplit plusieurs fonctions

lors de la coupure du fusible :

> Absorber I'énergie électrique produite par I'arc, par échauffement, voire fusion de la
silice.

D> Assurer a la structure du fusible une cohésion mécanique suffisante pour pouvoir
résister aux diverses contraintes engendrées par les chocs électriques et thermiques,
par les surpressions de gaz dans les pores.

> Permettre aux vapeurs métalliques produites de diffuser et de se condenser loin de
la zone de coupure.

> Isoler électriquement les différents éléments métalliques.

I.LA.2.b Variabilité des caractéristiques électriques d’usage

Le comportement électrique du fusible est fonction des caractéristiques locales et glo-
bales de 'empilement des grains de sable autour des éléments fusibles. Les hétérogénéités
d’empilement vont conduire & une dispersion des propriétés électriques (caractéristique I12.t,
fig.3), et a une variabilité importante des performances des produits préjudiciable a leur
fiabilité. Une meilleure compréhension de I'influence du procédé d’élaboration sur les carac-
téristiques d’empilement des grains et sur les propriétés électriques des fusibles apparaissent

trés intéressantes.

Afin de déterminer si la cause de la variabilité des propriétés des fusibles est liée aux
caractéristiques de ’empilement, les propriétés et les caractéristiques de 'empilement des
grains de sable doivent étre étudiées :

> Nature et forme des grains de sable (caractérisation chimique et morphologique).

> Caractérisation des empilements de grains, incluant la détermination de la distribu-

tion des pores, la distribution des contacts grain-grain et grain-élément fusible, en
relation avec le procédé de fabrication.

> Etablissement de relations entre ces caractéristiques et les propriétés d’usage

Les caractéristiques du sable conditionne la quantité d’énergie absorbée par la fu-

sion. La répartition des contacts grain-grain et grain-élément fusible joue sur les transferts
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thermiques et électriques dans le fusible, et sur les caractéristiques mécaniques du multi-
matériaux. La distribution des tailles de pores du sable consolidé conditionne la perméabilité
du milieu poreux dans lequel I'arc se répand. Compte-tenu du caractére local de 1'ignition
de l'arc électrique, I’hétérogénéité des caractéristiques de I’empilement granulaire doit étre

soigneusement caractérisée.

1.B LA MATIERE DE REMPLISSAGE

Les fusibles sont actuellement remplis de sable de silice. Mais d’autres matériaux de
remplissage (alumine, billes de verre) ont été préalablement testés par Ferraz Shawmut
sans résultat concluant. Essayons de comprendre pourquoi le sable est toujours le meilleur

candidat.

I.B.1 Caractéristiques requises

Le matériau de remplissage d’un fusible doit posséder un certain nombre de propriétés
qu’il devra conserver tout au long de la durée de vie du fusible, que ce soit en fonctionnement
normal ou lors de I'apparition d’une surintensité de courant.

> Il doit avoir une bonne interaction avec I’arc électrique pour contribuer a son extinc-

tion.

> Afin de limiter les zones conductrices aux seules lames d’argent, il doit étre isolant

méme & haute température, et avoir une rigidité diélectrique élevée.

>> Il doit pouvoir absorber ’énergie calorifique créée par 'arc électrique (de l'ordre de

10° & 10° Joules en 10 ms).

> Sa porosité doit étre suffisante pour faciliter la diffusion et éventuellement la recon-

densation des vapeurs métalliques (dues a la fusion des lames fusible).

>> Enfin, il doit résister aux sollicitations extérieures (accélérations, chocs, ...) qui peuvent

intervenir suivant le type d’installation dans laquelle le fusible est utilisé.

1.B.2 Choix de la matiére

Deux catégories de matieres de remplissage sont possible. D'une part les matiéres mi-

nérales telles que :

11
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> le sable
> les oxydes SiOg, AlyO3, ZrOy
> les billes de verre

> des liants hydrauliques

D’autre part des matiéres organiques ont été testées telles que des polymeéres et des ma-
tériaux composites (sable + silicate de soude, sable + résine organique). Cependant 'uti-
lisation des produits organiques tels que les résines est impossible, ceux-ci ne conservant
pas leurs caractéristiques au-dela de 200 "C, température atteinte par la lame métallique en
fonctionnement normal. En effet ces matériaux deviennent conducteurs en se carbonisant
lors de la formation de I’arc électrique [60; 64].

Dans le cas des billes de verre, les essais se sont révélés infructueux car le verre une fois
liquide devient conducteur, et permet a ’arc électrique de se réamorcer ce qui peut conduire
a I’explosion du fusible.

Le sable de silice et le sable de zircon restent envisageables. Le sable de zircon (60 %
7104, 32 % Si03) semble avoir de meilleures performances (conductibilité thermique double
de celle du sable de silice), mais le prix excessif dii & sa provenance (Cote Est de I’ Australie)

limite son utilisation [64].

Dans I'état actuel de la technologie du fusible, il semble difficile d’envisager d’autres
matériaux que le sable de silice comme matiére de remplissage. Le sable de silice a été
retenu pour ses propriétés isolantes a basse comme a haute température, pour sa faculté
d’absorption de I'énergie lors de sa vitrification, et surtout pour son faible cotit d’achat,

paramétre économique primordial pour la fabrication industrielle.

1.B.3 Elaboration des fusibles

Le procédé industriel de fabrication des fusibles comprend deux grandes parties. La
premiére consiste a assembler I'enveloppe céramique et les éléments fusibles métalliques en
forme de plaques. Le corps en céramique est alors serti par deux bornes métalliques. Deux

ouvertures permettent le remplissage ultérieur du corps par du sable.

12
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La deuxiéme partie du procédé consiste a remplir 'enveloppe céramique de grains de
sable qui se placent autour des plaques, et a mettre en place un liant minéral entre les
grains. Le role du liant est d’assurer une certaine rigidité a la structure. Six étapes sont
actuellement utilisées pour effectuer ces opérations :

> Remplissage du fusible avec le sable

Pré-tassement sous vibration a 2,5 g et 50 Hz
Tassement sous vibration a 5 g et 50 Hz

>
>
> Imprégnation des fusibles par un bain de silicate de soude liquide
> Soufflage

>

Séchage

Il existe une variante du procédé qui consiste a pré-enrober les grains de sable de liant
puis a remplir les enveloppes céramiques sous vibrations. De 1'eau est ensuite injectée afin
d’hydrater le silicate et les fusibles sont séchés a I’étuve. Le silicate de soude permet de
réaliser des ponts en silicate fondu entre les grains lors d’un passage en étuve. La consoli-
dation ainsi obtenue est fragile mais suffisante pour rigidifier 'empilement granulaire face

aux manutentions ultérieures.

Deux sortes de sables sont alors utilisés. Des sables "brut" et des sables "enrobés" de
silicate de soude. Toutefois le silicatage modifiant I’état de surface des grains et donc leur

comportement face aux vibrations, ces grains enrobés ne seront pas utilisés dans notre étude

(fig.4).

De nombreux paramétres interviennent de fagon interactive dans les deux procédés de
fabrication. Le controle des caractéristiques locales et globales de I'empilement des grains
de sable étant primordial, I'effort de recherche portera en priorité sur ’étude de I'influence

de la mise en place par vibration du sable sur les propriétés électriques des fusibles.

13
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100um

Figure 4 — Surface d’un grain de sable (a) non enrobé et (b) enrobé de silicate de soude. (c) zoom
de la surface du grain enrobé. Images obtenues avec un microscope électronique a balayage Jeol

JSM 840.
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1.C CARACTERISATION DES FUSIBLES

I.C.1 Etude de la compacité

Aucune étude n’a clairement mis en évidence l'influence du tassement sur les propriétés
électriques des fusibles. Néanmoins I'expérience montre qu'un mauvais tassement entraine
de mauvaises performances électriques allant jusqu’a une absence de coupure en cas de
surintensité. C’est pourquoi lors de ’élaboration des fusibles, 'obtention d’un tassement
maximal est souhaité et controlé par différents tests. Les deux tests mis au point par Ferraz

Shawmut consistent a vérifier la prise de masse et la dureté de 'empilement (Annexe A).

I1.C.2 Etude de I’'arrangement des grains a l’'intérieur des fusibles
I.C.2.a Préparation des échantillons

Une étude par analyse d’images de coupes 2D de fusibles a été réalisée en 2002 par Da-
niel Acevedo [2]| pour caractériser ’empilement granulaire. Pour ce faire, il a fallu "boucher"
les pores présents dans les fusibles en injectant une résine. En effet, le liant introduit en
cours de fabrication crée des ponts solides entre ces derniers afin de rigidifier I’empilement
mais ne remplit pas l'espace libre entre les grains. S’il remplissait les pores, les vapeurs

d’argent ne pourraient plus se disperser et le fusible exploserait.

Finalement une fois la résine injectée et durcie, les fusibles sont coupés a la scie diaman-
tée puis polis. Des sections horizontales et verticales sont réalisées afin de pouvoir quantifier

les mesures faites sur les empilements dans les trois directions de 'espace.

Les mesures effectuées ont permis de déterminer la compacité et la longueur moyenne
des intercepts dans la phase sable. L’homogénéité des échantillons est déterminée par la
mesure de la variance et de la covariance. Deux types de fusibles sont testés : des fusibles
non tassés et des fusibles tassés. A chaque fois, deux types de sable sont utilisés : un sable
aux grains anguleux de granulomeétrie comprise entre 150 et 600 pm et un sable aux grains

arrondis de distribution de taille plus large comprise entre 200 et 1000 pm.
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Chapitre I : Contexte de I'étude

I.C.2.b Résultats de ’analyse d’images

L’analyse d’images a permis de montrer que dans le cas des fusibles contenant du sable
anguleux, 'étape de tassement n’avait que peu d’effet sur la compacité de I'empilement
(tab.1). Les fusibles fabriqués avec le sable arrondi sont toujours plus compacts que les
fusibles avec du sable anguleux, méme sans 1’étape de tassement. Ce résultat est classique :
la compacité d’un empilement de particules diminue lorsque le caractére anguleux des par-
ticules est plus prononcé [29]. Le sable aux grains arrondis a par ailleurs une distribution
granulométrique trés large ce qui autorise 'insertion de fines entre des gros grains augmen-
tant ainsi la compacité. L'effet du tassement est clairement visible pour ce sable (tab.1).
La valeur de la compacité dépasse alors celle d’'un empilement aléatoire dense de particules,

qui est de 0,636 [24].

La mesure de la distribution de taille des intercepts dans le sable permet de mettre en
évidence des alignements de particules. Dans le cas des fusibles tassés, cette distribution
montre une petite anisotropie qui pourrait s’expliquer par le fait que les grains de forme

allongée ont tendance a s’aligner paralléelement a la direction de vibration.

types de fusibles compacité
grains anguleux 0,622
non tassés
grains arrondis 0,634
grains anguleux 0,632
tassés
grains arrondis 0,651

Tableau 1 - Valeurs de la compacité calculées par analyse d’images 2D pour des fusibles non

tassés et tassés avec des grains de sable anguleux ou arrondis [2].

L’étude de la covariance indique que les empilements granulaires dans les fusibles sont

homogénes en compacité quel que soit le sable utilisé.

L’étude de la variance du nombre d’intercepts et du nombre de particules mesurés dans
des champs de taille fixe montre cependant une hétérogénéité de taille et /ou de forme et
d’orientation des grains. Elle traduit 1'existence d’amas de grains localement plus gros ou

localement orientés. L’analyse dans différentes directions montre toutefois qu’il n’y a pas
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Paragraphe I.C : CARACTERISATION DES FUSIBLES

d’orientation préférentielle pour ces amas mais que ceux-ci peuvent avoir des orientations

indépendantes les unes des autres.

En résumé, ’étude des coupes 2D de fusibles par analyse d’images montre que les fusibles
sont homogénes en compacité et que 'élargissement de la distribution granulométrique du
sable permet d’améliorer le gain de compacité au cours de I’étape de tassement. Enfin quel
que soit le sable utilisé, des hétérogénéités de taille et /ou d’orientation des grains existent.

Elles sont plus fortes avec les grains de sable arrondis et de grande taille.
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Chapitre

Matériaux et préparation des

empilements granulaires

La société Ferraz Shawmut utilise 4 types de sable pour la production de ses fusibles.
Le choix du sable est lié aux dimensions du corps céramique. Les différentes caractérisations
réalisées sur les sables nous ont permis de définir différents critéres d’étude.

Des comparaisons pourront ainsi étre effectuées entre :

> Des grains de méme forme mais de tailles différentes

> Des grains de méme taille mais de formes différentes

L’utilisation de billes de verre de méme diamétre que les sables servira de milieu modéle.
En effet, les billes de verre sont toutes de forme identiques contrairement aux grains de sable

qui sont poly-formes.

I1I.A LE SABLE

Ferraz Shawmut nous a fourni 4 sables provenant de France (Sables 1 - 2 - 4 - 8). Ces
sables sont de granulométrie et de morphologie différentes comme le montrent les caracté-

risations suivantes.
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Chapitre II : Matériaux et préparation des empilements granulaires

II.A.1 FEtude minéralogique

Une analyse par diffraction des rayons X a permit de définir la composition cristalline des

sables. Ainsi les 4 sables sont composés de quartz alpha de structure hexagonale compact

(fig.5).
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Figure 5 — Diffractogramme du sable 2.

Cependant, I'observation des grains de sable montre une variabilité de couleur. Ainsi
certains sables présentent des grains jaunes tandis que d’autres sont blancs. Des grains noirs
pour le sable 2 et des grains rouges pour le sable 8 sont également observés. Ces couleurs
sont dues a la présence d’impftiretés dans les grains. D’apreés les géologues, la présence de
rutile (702) ou d’ilménite (F'eTi03) peut expliquer la présence de grains noirs. Cependant
ces impuretés responsables de la couleur des grains sont en trop faible quantité pour étre
détectées par DRX. Pour y remédier, une analyse chimique par spectrométrie de flamme
a été réalisée (tab.2). Outre un taux de silice (Si0O3) de 98,4 a 99,8 %, il a été trouvé
des traces d’alumine (AlyO3), d’oxyde de titane (T'iO3), d’oxyde de fer, (Fes03), de chaux
(Ca0O), de magnésie (MgO), de potasse (K20) et d’oxyde de chrome (Cr,07) (tab.2). Ce
résultat confirme que des impuretés sont bien présentes dans la composition des sables et

sont responsables de la couleur des grains.
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Sable 1 Sable 2 Sable 4 Sable 8

S04 99,02 % 98,4 % 99,3 % 99,8 %
AlyO4 0,30 % 0,80 % 0,25 % < 0,05 %
Ti0, 0,04 % 0,03 % X X
Fey04 0,17 % 0,03 % 0,07 % < 0,015 %
CaO 0,17 % 0,02 %

0,04 % traces
MgO 0,11 % 0,05 %
K,0 0,04 % 0,40 %

0,02 % traces
Nay,O 0,05 % 0,05 %
Crqs0Oy X X X traces

Tableau 2 - Composition chimique des sables obtenue par spectrométrie de flamme.

La densité des sables a également été mesurée par pycnométrie Hélium (AccuPyc 1330).
La densité moyenne calculée est de 2,6521 4 0,0008 g/cm3. En comparaison de celle de la
silice pure quartz alpha (2,65 g/cm?), nos sables sont donc composés trés majoritairement

de silice.

II.A.2 Etude morphologique

Il est important d’analyser la morphologie des grains de sable que nous utiliserons car
leur comportement sous vibration dépendra de leur forme et de leur distribution granulo-
métrique. Des grains arrondis et des grains anguleux s’arrangeront de maniére différente
dans un récipient. Les grains arrondis auront tendance a s’ordonner le long de la paroi,

tandis que des grains anguleux sont suceptibles de former des vottes lors du remplissage.

I1.A.2.a Etude granulométrique

La premiére partie de I'analyse morphologique concerne la détermination de la taille
des grains. Pour cela nous avons utilisé un granulometre laser, le Mastersizer 2000 de la
société Malvern Instrument. Equipé d’un module de dispersion par gravité en voie séche,
cet appareil permet de déterminer des tailles de grains allant de 0,02 & 2000 pm (tab.3).

Une certaine quantité de sable est placée dans une trémie puis tombe verticalement dans
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Chapitre II : Matériaux et préparation des empilements granulaires

un godet de récupération. Au cours de leur chute, les grains de sable coupent un faisceau
laser He-Ne et une diffraction se produit. Une série de photodiodes sert a détecter les rayons
diffractés. La déviation du faisceau laser est inversement proportionnelle a la taille de la
particule. Les petites particules diffusent de la lumiére aux grands angles, tandis que les
grosses particules la diffusent a des angles plus petits. Afin d’obtenir la taille des particules
a partir de la figure de diffraction, le mastersizer 2000 utilise la théorie de Fraunhofer entre
2 et 2000 um. La théorie de Mie, plus adaptée a I'analyse des particules de taille inférieure

a 2 pum, repose sur la diffusion de particules opaques.

Lorsque la mesure granulomeétrique est réalisée en voie liquide, I’approximation de Fraun-
hofer reste valable. Les particules tournent alors sur elles-méme, et le diamétre mesuré est
équivalent a leur diameétre de giration. Mais dans notre cas, les grains chutent par gra-
vité et il ne semble pas évident qu’ils tournent sur eux-méme. Malgré cette approximation,
nous considérerons la distribution granulométrique obtenue par chute libre comme correcte.
Cette remarque nous sera utile par la suite lors de la comparaison de cette mesure granu-

lométrique avec une mesure de la taille des grains par analyse d’images 3D.

Présentons les résultats obtenus pour les différents sables (tab.3 et fig.6). Diverses in-
formations sont obtenues a partir de la distribution de taille des grains. Le Dqgy et le Dggy
représentent la taille des particules en dessous de laquelle se trouve respectivement 10 %
et 90 % des grains. Le Dsgy, qui sépare la distribution en deux parties égales, différe du

diameétre moyen pondéré en volume.

(pm) Doy Dso Do Ccv Dioyen
Sable 1 456 657 965 0,77 690
Sable 2 459 636 894 0,68 660
Sable 4 258 357 495 0,66 370
Sable 8 186 258 356 0,66 266

Tableau 3 - Bilan des distributions granulométriques des sables mesurées avec le Mastersizer

2000 équipé de la cellule de dispersion par gravité en voie séche de la société Malvern Instrument.
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densité de distribution en volume ( %.pm'1)
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Figure 6 — Densité de distribution en volume de la taille des grains de sable mesurées avec le
Mastersizer 2000 équipé de la cellule de dispersion par gravité en voie séche de la société Malvern

Instrument.

23



Chapitre II : Matériaux et préparation des empilements granulaires

Le coefficient de variation (noté CV) mesure la largeur de la distribution. Plus la dis-
tribution est étroite, plus le coefficient de variation est faible. Le coefficient de variation se
calcule ainsi :

D90% - DlO%
a CV =——"F—" 2
(2) Dsoy

II.A.2.b Etude de la forme des grains

Aprés avoir déterminé la granulométrie des grains de sables, il est important d’en déter-
miner la forme, car c’est probablement 'une des clé de la compréhension des mouvements
granulaires. Il existe plusieurs paramétres pour caractériser la forme des grains. L’élonga-
tion représente le rapport de la longueur (plus grande projection) sur la largeur (plus petite

projection) du grain (fig.7).

Figure 7 — Principe de la mesure de ’élongation d’'un grain & = L/1.

La sphericité est définie en 3D de la fagon suivante :

367V/?
(b) 5=

avec V le volume du grain et S sa surface. La circularité a 2 dimensions est définie par :

47 S
(c) C = 2

avec S et P la surface et le périmétre du grain mesurés par analyse d’images 2D.
Quel paramétre choisir entre 1'élongation et la sphéricité 7 L’élongation est plus utile
pour comparer des grains de forme plutdt allongée qu’équiaxe, tandis que la sphéricité per-

met de quantifier a la fois 1'allongement de la forme et le caractére rugueux/anguleux ou

arrondi du contour des particules. Cependant ces parameétres ne sont pas suffisant pour
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Paragraphe IILA : LE SABLE

déterminer 'angulosité/rugosité des grains. La méthode de Powers permet de concilier ces

deux mesures.

Powers utilise deux paramétres pour définir une échelle de forme : le "roundness" et
la "sphericity" [65; 13]. Ces deux parameétres sont qualitatifs. Notons également que la
définition de la sphéricité n’est pas la méme que précédemment. Elle représente plutot
un allongement des grains (fig.8). Cette échelle reste trés subjective. Méme en utilisant
un logiciel d’analyse d’images, il est difficile de classer les grains. Les grains d’un méme
sable ne sont jamais tous identiques. Ainsi il est fréquent que des "sub-angular" cotoient
des "rounded" dans des proportions équivalentes dans certains cas. Pour faire simple nous

dirons que le sable 2 est arrondi et les autres sables sont anguleux.

sphéricité forte

sphéricité faible

Very Sub- Sub~ Well
angular Angular angular rounded Rounded rounded

Figure 8 — Classification de la forme des grains de sable par Powers.

II.A.2.c Bilan des considérations morphologiques

Finalement ’étude morphologique nous permet de définir des paramétres morpholo-
giques pertinents pour notre étude du comportement des grains sous vibrations. Les sables
peuvent étre inclus dans des groupes dans lesquels un seul des deux paramétres (taille et
forme) varie :

> grains de méme taille mais de forme différentes

D> grains de tailles différentes mais de forme identique
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11.A.3 Etude de la coulabilité

Comme nous allons étudier par la suite 'aptitude a la mobilité des grains de sables, il est
utile de définir leur coulabilité. Pour ce faire nous aurions pu réaliser un dispositif simple au
laboratoire basé sur I’étude de 'angle de repos. L’angle de repos, ou angle de talus, est défini
comme étant 'angle maximal (en degrés) entre la base horizontale et la pente d'un tas de
poudre qui a été formé en laissant tomber librement des particules sur un plan horizontal.
L’angle de talus traduit ainsi les forces de frictions internes entre les particules solides du
tas. Cette propriété de coulabilité découle de nombreux facteurs influencant 1’écoulement
comme la forme, la taille, la porosité, la cohésion et la surface spécifique de la poudre. En
étudiant I'angle et le temps d’écoulement a travers un orifice donné, il serait possible de

définir une coulabilité.

Nous avons préféré nous servir d’un appareil fournissant des valeurs de coulabilité nor-
malisées. Seulement deux appareils de ce type existent sur le marché : le Powder Tester
d’Hosokawa (PTH) et le Flodex. Le Flodex, développé par A. Gioia [30], consiste a faire
couler une poudre a travers un orifice de plus en plus petit puis a mesurer le temps néces-
saire a I’écoulement complet de la poudre. Le Powder Tester permet une mesure compléte
de la coulabilité et du déferlement de la poudre grace & une série de 8 mesures permettant
le calcul des indices de Carr (Annexe B). Le déferlement est la tendance d’une poudre a
s’écouler en formant des plaques (avalanches de neige). Ce dernier appareil est finalement

utilisé pour quantifier la coulabilité de nos poudres.

Le PTH réalise au total 8 mesures sur la poudre permettant de définir sa coulabilité et
son déferlement. A chacune des mesures, une note basée sur les indices de Carr est donnée.
La somme des notes de chaque mesure donne la valeur de la coulabilité et du déferlement
(Annexe B).

>> 'angle de repos (talus)

I’angle de chute qui permet ensuite de définir I’angle de différence

>

>> la masse volumique apparente

> la masse volumique tassée permet de définir la compressibilité
>

I'uniformité, défini & partir de la courbe granulométrique
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Paragraphe II.LA : LE SABLE

> l'angle de spatule

> la dispersibilité

La mesure de la coulabilité a été réalisée sur les 4 sables provenant de France et sur un
lot de billes de verre. Les résultats sont présentés sur le graphique suivant (fig.9). Comme
prévu, les sables et les billes de verre sont trés coulables. Nous n’observons pas de différences

notables entre eux.
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Figure 9 — Mesure de la coulabilité des sables et d’un lot de bille de verre avec le Powder Tester

d’Hosokawa. Les valeurs indiquées correspondent aux indices de Carr.
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La figure 9 représente les valeurs des indices de Carr obtenues pour différents types de
grains aux différents tests. La note maximale de 25 points est attribuée aux sables comme
aux billes de verre pour la compressibilité, 'uniformité et ’angle de spatule. La coulabilité
de ces milieux granulaires est trés forte (> 90 pts). Dans le cas des sables, lorsque la taille
des grains diminue, la coulabilité augmente. De plus la coulabilité des grains arrondis (sable
2) est supérieure a celle des grains anguleux de taille similaire. Les billes de verre obtiennent

la coulabilité maximale (100 %).

11.B LES BILLES DE VERRE

I11.B.1 Nature des billes de verre

Devant 1’hétérogénéité des grains de sable, il nous a semblé nécessaire d’utiliser un mi-
lieu modéle. Ce milieu modeéle est composé de billes de verre parfaitement sphériques et de

distribution de taille étroite.

Les billes de verre que nous utiliserons sont composées de verre minéral, de silicate de
soude trempé et garanti sans plomb. Aucune vérification par DRX n’a été effectuée sur
les billes & cause de leur grande taille et de leur sphéricité. En effet il est difficile de les
maintenir en place sur le porte échantillon, et leur forme trés arrondie perturbe les mesures

en diffraction des rayons X.

D’apreés les fabricants, la composition chimique massique est la suivante : 60 % de SiOs,
25 % de NayCOs3 et 15 % de CaO. La densité a été vérifice par pycnométrie Hélium
(AccuPyc 1330) et vaut 2,49 g/cm?.

I1.B.2 Etude granulométrique

Une caractérisation par granulométrie laser (Mastersizer 2000 équipé d’un module de
dispersion par gravité en voie séche de la société Malvern Instrument) a permis de déter-
miner la distribution de taille des différents lots de billes de verre dont nous disposions

(fig.10).
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Figure 10 — Densité de distribution en volume de la taille des billes de verre mesurée avec le

Mastersizer 2000 équipé de la cellule de dispersion par gravité en voie séche de la société Malvern

Instrument.

La premiére remarque est que nos billes ne sont pas monotaille mais possédent une

dispersion de I'ordre de 6 %. De plus, il est possible d’associer certain lots de billes de verre

a certain sables de distribution granulométrique quasi-identique (tab.4).

(um) | Diow | Dsow | Doo | CV | Dimoyen | équivalent sable

Billes 1 | 213 | 289 | 393 | 0,62 297 Sable 8
Billes 2 | 262 | 354 | 478 | 0,61 364 Sable 4
Billes 3 | 415 | 568 | 781 | 0,64 285

Tableau 4 - Bilan des distributions granulométriques des billes de verre mesurées par le Mas-
tersizer 2000 équipé de la cellule de dispersion par gravité en voie séche de la société Malvern

Instrument.
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11.B.3 Etude de la coulabilité

Enfin nous avons vérifié la coulabilité des billes de verre numéro 3 au Powder Tester

d’Hosokawa. Les résultats donne 100 % de coulabilité (fig.9).

11.C PREPARATION DES ECHANTILLONS DE REFERENCE

Afin de simplifier I’étude, nous n’utiliserons pas de vrais fusibles pour réaliser nos expé-
riences. Un échantillon type se composera d’un tube cylindrique en polystyréne transparant
rempli de grains de sable sans insertion de lame métallique. L’ajout d’une lame métallique

pourra étre envisagé une fois le comportement du sable mieux compris.

Pour identifier facilement les mouvements granulaires au cours des vibrations, 10 % des
grains sont colorés a ’encre de chine. 15-25 gouttes d’encre de chine sont ajoutées a 80 g de
sable. Le tout est mélangé puis séché a I'étuve pendant 30 minutes. Nous avons remarqué
qu’a partir d'une humidité relative de 50 %, les sables 4 et 8, ainsi que les billes de verre, ont
des difficultés a se mouvoir, le milieu devenant légérement cohésif suite a la formation de
ponts liquides entre les grains. Ainsi les sables et les billes de verre sont conservés dans une

étuve a 38 °C et 15 % d’humidité relative pour s’affranchir des problémes liés a ’humidité.

Le but de I’étude étant de comprendre les phénomeénes qui se produisent au cours de
la phase de vibration, il est indispensable de maitriser les caractéristiques des empilements
de grains initiaux. De par I'hétérogénéité de forme et de taille des grains de sable, ’ob-
tention d’échantillons initiaux identiques est rigoureusement impossible. La "technique de
pluiviation" permet de préparer des empilements avec des caractéristiques reproductibles

(compacité initiale et réseau de contraintes internes similaire).

I11.C.1 Etat de I’art sur la pluiviation

La connaissance de I’état initial est primordiale. La méthode de mise en place de I’échan-
tillon va définir sa structure interne, et donc son comportement lors de la mise en vibration.
Toute contrainte appliquée & un milieu granulaire se propage a l'intérieur de ce dernier

par des chaines de forces. Les chaines de forces répartissent de fagon non homogéne les
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contraintes dans le milieu granulaire. Les grains contraints de maniére différente, réagiront
donc de maniére différente aux vibrations. D’otut la nécessité de trouver une méthode de

préparation des échantillons n’engendrant pas une distribution de pression trop hétérogene.

Expérimentalement, 1'utilisation de la pluiviation (fig.12) permet d’observer une dimi-
nution de la pression au niveau du cone d’un tas de sable, sans que celui-ci soit en mouve-
ment. Geng [28] a récemment montré par I’étude des chaines de force, et de l'orientation
des angles de contact, 'importance de la mise en place de la poudre. Pour réaliser un tas
large de 120 cm et haut de 30 cm avec des particules de 9 mm de diameétre, trois techniques
sont utilisées : (a) un point source de hauteur fixe, (b) un point source mobile et enfin
(c) la pluviation. La premiére technique montre une forte anisotropie des contacts et des
orientations préférentielles. Par contre les deux autres méthodes montrent des orientations
des contacts relativement isotropes. Les diagrammes pression en fonction de la position
dans le tas, montrent un minimum au niveau du sommet pour la premiére méthode et un

maximum dans les deux autre cas (fig.11).
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Figure 11 — Distribution de la pression sous un tas de poudre en fonction de la distance par
rapport au centre du tas pour les trois méthodes de mise en place, (a) un point source de hauteur

fixe, (b) un point source mobile et (c) la pluiviation (Moyenne sur 50 échantillons [28]).

Le profil des forces est donc affecté par la préparation du tas. Vanel [83] a également
étudié la différence entre la pluviation et un point source (entonnoir). Pour lui aussi, la
technique de la pluviation ne montre pas de baisse de pression au centre de tas et ce quel
que soit sa hauteur finale. Si 'entonnoir est & une hauteur fixe, la baisse de pression est

plus importante que s’il se déplace au rythme de la construction du tas.
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Landry [41] a réalisé une étude dans le cadre du remplissage des silos (configuration
proche de la notre) et non de la formation d’un tas. 4 méthodes de remplissage sont com-
parées a l'aide de la simulation. P1 : pluviation a une hauteur fixe, P2 pluviation mais
avec un tamis mobile, S1 sédimentation dans un fluide, S2 sédimentation dans le vide. Pour
chaque expérience, sont relevés la densité globale et le nombre de voisins. Les simulations
sont tres reproductibles. D’abord le remplissage obtenu par pluviation est plus dense : com-
pacité de 0,621-0,614 au lieu de 0,597-0,594 pour les autres méthodes. Ensuite méme si la
méthode par pluviation est plus longue a réaliser, elle permet une meilleure mise en place
des grains. A l'inverse la technique de sédimentation, beaucoup plus rapide, semble bloquer
les particules dans une configuration métastable moins dense. Pour la méthode P1 ou le
tamis est fixe, le fait d’augmenter sa hauteur augmente légérement la densité. Cela pro-
vient stirement de I'augmentation de la vitesse des particules, donc de I'énergie cinétique
transmise lors de I'impact, qui leur permet de trouver une position plus stable augmentant
la densité. L’augmentation de la hauteur de chute joue peu sur le profil de pression dans le
tas mais influence les contraintes internes. L’effet des parois est minime. Il ne joue que sur

les 4 premiéres couches de grains quelle que soit la technique utilisée.

Il semble donc que la pluiviation soit la technique idéale pour préparer des empilements

granulaires de maniére reproductible.

11.C.2 Préparation des empilements granulaires

Afin d’avoir des états initiaux semblables, un protocole de préparation des échantillons
reproductible et aussi "neutre" que possible a été mis en place. Il s’agit de la pluviation
(fig.12). Ce protocole individualise les grains avant leur mise en place dans le récipient et

permet d’obtenir un empilement relativement dense et reproductible.
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Hchute =5 cm
ouH, .=10cm
ouH,,.=15cm

t, aprés n couches
de 5 mm

Figure 12 — Principe de la technique de pluiviation avec un tamis.

Le sable est versé avec un mouvement de va et vient en X et en Y a travers un tamis situé
10 cm au dessus de la base du récipient. Dés qu'une couche de 5 mm de sable a été versée
dans le récipient, la plate-forme sur laquelle est posé ce dernier est abaissée de 5 mm. De
cette facon les grains tombent toujours d’une hauteur de 10 cm. Et ainsi de suite jusqu’a la
hauteur voulue de sable dans le récipient. Afin de mieux cerner les mouvements granulaires
pendant la phase de vibrations, des grains colorés & ’encre de chine sont introduits entre
deux couches de 5 mm de sable non coloré. Les récipients utilisés sont des récipients cylin-
driques en polystyréne transparent de diamétre 30 mm (28 mm intérieur) et de hauteur 70
mm. Deux tamis sont utilisés : un tamis de 800 pm pour le sable 4 (d,,,0, = 370 pm) et un
tamis de 2 mm pour le sable 2 (d,,0, = 660 pm). Les mailles des tamis ont été choisies de
fagon a ce que tous les grains puissent traverser sans qu’il y ait formation d’un tas au dessus
du tamis. Nous utilisons ces tamis, non pour tamiser, mais pour répartir et individualiser
les grains. Avec ce procédé, les grains de sable traversent le tamis individuellement, puis
tombent tous avec la méme hauteur de chute. Ils ont alors tous la méme histoire. De cette
maniére, ils se positionnent aléatoirement dans le récipient sans préférence de position ou

de voisin.

Les grains de sable qui tombent en dehors du récipient sont récupérés, mais ils ne servent
que deux fois a cause de I'attrition qui se produit lors de leur passage a travers le tamis. La
comparaison des courbes granulométriques du sable 2 jamais utilisé et du méme échantillon
de sable ayant traversé plusieurs fois le tamis montrent qu’aprés deux passages a travers le

tamis la distribution se décale de 30 pm vers les fines (fig.13). De méme les billes de verre
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ne s’utilisent pas plus de deux fois car elles développent des forces électrostatiques au cours

des vibrations génant leurs déplacements.
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Figure 13 — Erosion des grains de sable aprés passage a travers un tamis.

Notre technique de pluiviation correspond & la méthode P2 de Landry. L’influence de la
hauteur de chute des grains de sable a été étudiée. Des séries de cinq essais ont été réalisées
pour des hauteurs de chute de 5, 10 et 15 cm respectivement. La compacité globale, C, des
I’échantillons est calculée & partir de la masse de grains introduits et du volume total du

milieu granulaire.

Volume de grains MPsable

(d)

~ Volume de grains et de pores  7r2H

Les résultats sont présentés dans le tableau 5. Une compacité de 65 % a été obtenue pour
le sable 4 (dpmoy = 370 pm, grains anguleux) et de 68 % pour le sable 2 (d,,0, = 660 pm, grains
arrondis). Pour chaque série d’essais, 'écart entre les valeurs de compacité est inférieur au
pour cent. D’autre part, la hauteur de chute influence trés peu la valeur de la compacité. En

conclusion, la hauteur de chute a une influence minime sur la compacité des empilements
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granulaires préparés. Lorsque la hauteur de chute augmente, la mise en place devient de
plus en plus reproductible, et reste dans tous les cas excellente. Une hauteur de 10 cm a
été choisie pour préparer nos échantillons. L’analyse par tomographie X d’un empilement
granulaire obtenu par pluiviation montre un empilement homogéne en compacité et en taille

des grains (voir chapitre VI).

Hepyte = 5 cm | Hopyre = 10 em | Hepyge = 15 cm
Sable | compacité 0,645 0,649 0,649
4 écart-type 0,7 % 0,8 % 0,5 %
Sable | compacité 0,675 0,680 0,678
2 écart-type 0,9 % 0,9 % 0,8 %

Tableau 5 — Influence de la hauteur de chute des grains sur la compacité obtenue par pluiviation

du sable 4 et du sable 2 (récipients de diamétre D = 28 mm et remplis a ras bord H = 34 mm).

Nous savons maintenant que notre état initial est parfaitement défini et reproductible.
Cependant les états initiaux obtenus sont relativement denses et ne devraient permettre
d’observer que de faibles taux de tassement. Aussi une seconde technique de remplissage
par pluiviation a été mise au point (Annexe C). Cependant cette technique de préparation
des échantillons ne sera pas utilisée pour notre étude car mise au point trop tardivement et

aurait nécessité de refaire un certain nombre d’expériences.
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Deuxiéme partie

ETUDE DYNAMIQUE DU MILIEU GRANULAIRE
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Chapitre

Etude bibliographique

Le comportement sous vibrations verticales des milieux granulaires est complexe et fait
I'objet de nombreuses études expérimentales et théoriques. L’interaction de divers para-
métres clé du systéme crée une compétition entre des phénomeénes tels que la fluidisation
[45; 46; 86], la convection [32; 42; 77; 38; 25; 17; 87|, la ségrégation [36; 68; 16; 54|, les
avalanches [55], ce qui rend difficile la compréhension des mouvements des particules. Aussi
avant d’analyser I'impact de vibrations verticales sur le sable contenu dans les fusibles,

nous allons détailler I'effet des vibrations sur différents systémes allant du plus simple (une

bille) au plus compliqué (plusieurs couches de billes) [15; 44; 88; 81; 80; 62; 63; 51; 85; 61; 87].

Une fois le comportement de ces milieux granulaires soumis & des vibrations verticales
mis en équation, nous nous concentrerons sur la description des mouvements d’ensemble

présentés par les milieux granulaires en fonction de la fréquence et de I’accélération relative.

II1.A EFFETS DES VIBRATIONS SUR UN MILIEU GRANU-

LAIRE

II1.A.1 Définition de la vibration

Un plateau excitateur fournit une vibration verticale sinusoidale d’amplitude zy et de

fréquence f. Le mouvement du plateau obéit a une loi du type (a) avec w la pulsation (w
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=2m f):
(a) z = zg.sin(wt)

Il est alors commode d’utiliser une grandeur sans dimension pour caractériser la vibra-
tion. Il s’agit de l'accélération relative, I', correspondant au rapport de 'accélération du

plateau sur 'accélération de la pesanteur, g :

(b) z = zg.sin(wt)

(c) v =% = —zw?sin(wt)

@ r=lbll_ =
9 g

Dans la suite, une vibration sera définie par sa fréquence, f, et son accélération relative I'.

La modélisation la plus simple de 'impact de la vibration sur le comportement rhéolo-
gique du milieu granulaire consiste a étudier le mouvement d’une seule bille placée sur le
plateau vibrant. Il s’agit du modéle de la masse inélastique sur un fond oscillant (Inelastic

Bouncing Ball Model).

I11.A.2 Vibration d’une bille

II1.A.2.a Description du modéle

Ce modéle de masse inélastique sur un fond oscillant est assez ancien et permet d’étudier
les phénomeénes évoluant vers le chaos [51]. Le modéle consiste en une bille de masse m
de coefficient de restitution e. Le coefficient de restitution e représente I'énergie perdue
sous forme de chaleur par une particule suite & sa déformation lors d’une collision. De ce
coefficient de restitution dépend la nature des rebonds de la bille. La figure 14 décrit la
nature des rebonds pour des billes ayant des coefficients de restitution différents. Dans le
cas d’une collision élastique (e = 1), la bille conserve son énergie cinétique et revient a sa
hauteur initiale aprés chaque rebond. Pour une collision non parfaitement élastique (0 <
e < 1), la bille perd de I'énergie cinétique dés qu’elle touche le sol et le rebond la rameéne
a une position moins haute que sa position initiale. Enfin si la collision est parfaitement
inélastique (e = 0), toute I'énergie cinétique de la bille est perdue au moment de I'impact

avec le sol et elle ne peut pas rebondir.
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a) b) c)
@ @
Y
Y

_@

Figure 14 — Différents types de rebonds d’une bille suivant la valeur de son coefficient de restitution
e. a) e = 1, collision parfaitement élastique, b) 0 < e < 1, collision non parfaitement élastique, c)

e = 0, collision parfaitement inélastique.

Dans le modeéle du rebond inélastique d’une bille (IBBM), le coefficient de restitution
de la bille est pris égal a zéro. De cette maniére, a chaque choc avec le plateau vibrant,
la bille n’a aucun souvenir de la vitesse qu’elle avait avant I'impact. Le déplacement de la
bille est défini par zpijie = Ziapie + U OU Zigpie représente la position du plateau vibrant et u

la distance séparant le centre de la bille et la base du plateau (fig.15) [61].

Zhille =f = ===, -© g

T

Figure 15 — Schéma de la bille rebondissant sur une table vibrante.

Pour pouvoir décoller du plateau, I’accélération recue par la bille doit pouvoir compenser

la pesanteur, soit :

(e) Zbille = Ztable T U = —g

2

(f) avec  Zype = —2zow-sin(wt)

Or au moment du décollage v = @ = it = 0. Donc il y a décollage si zp.w?.sin(w.t)

> g, c’est-a-dire pour I' > 1. Aprés le décollage, la bille suit une trajectoire ballistique

41



Chapitre III : Etude bibliographique

parabolique pour retomber sur le plateau qui, entre temps, continue de vibrer. Le choc
étant parfaitement inélastique, la bille ne rebondit pas sur le plateau mais est entrainée par
ce dernier jusqu’a ’élancement suivant. L’instant de décollage, t;, se déduit de la formule

suivante :
1 .

(g) tq = —arcsin(1/T)
w

La vitesse, Vg4, et laltitude, z4, de la bille au moment du décollage s’expriment en

fonction de T :

) g
h - iet - Y
( ) Zd zbll(d) T 2

(1) Vi = Zpine(ta) = g\/ ?—-1

Durant le temps de vol de la bille, la distance entre le centre de la bille et le plateau

vibrant s’crit :
) 1 9 .
() t>te U= Zpie — Ztable = 24 + Va(t — tq) — ag(t —tq)” — 2zp.51n(wt)

La figure 16 présente les mouvements respectifs du plateau et de la bille

1
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Figure 16 — Mouvement d’une bille inélastique (trait pointillé) et du plateau vibrant (trait continu)

187].

La bille retombe sur le plateau quand u = 0, ce qui permet de déterminer le temps de

vol de la bille.
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ITI.A.2.b Période de vibration de la bille

La distance parcourue pendant le vol de la bille dépend de la phase (¢ = w.t) et de la
vitesse au moment du décollage, V;. En augmentant I’amplitude de vibration de la table,
la vitesse de décollage devient plus importante et le temps de vol de la bille s’allonge. Ainsi
I’augmentation de l'amplitude de vibration permet l'apparition d’une périodicité dans le
mouvement de la bille. Le mouvement de la bille converge alors vers une orbite périodique
de période égale a celle de la table vibrante, d’ou le terme d’"orbite de période 1" (fig.17).
Dans ce cas, la bille retombe sur la table vibrante au moment méme ol cette derniére atteint

une accélération de 1 g entrainant le redécollage immédiat de la bille.

©

f—'\ [-\ —D
4 G \._.Jr\\_/ S g ~ "

Figure 17 — Mouvement de période 1 de la bille par rapport au mouvement de vibration du

plateau vibrant [88|.

Si 'amplitude de vibration de la table continue d’augmenter, un doublement de la
période du mouvement de la bille est observé. En effet pour une amplitude plus forte,
la bille peut retomber sur la table vibrante alors que l'accélération de cette derniere est
supérieure a 1 g. La bille redécolle alors immédiatement mais avec une vitesse de décollage
plus faible. Il en résulte un vol plus court. Retombant plus tot, la bille rencontre la table
pour une accélération de la table inférieure & 1 g et y reste jusqu’a pouvoir redécoller (I' =
1). Ce vol sera plus long. Le mouvement de la bille est toujours périodique mais il alterne
un rebond haut avec un rebond faible. La période du mouvement correspond alors & deux

fois la période de la table. (fig.18).
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Figure 18 — a) apparition du doublement de la période du mouvement de la bille [87]. b) mouve-

ment de période 2 [88].

L’augmentation continue de I’amplitude de vibration du plateau permet des doublements
successifs de la période du mouvement de la bille aprés quoi le mouvement de la bille
devient chaotique. La suite des périodes des orbites est définie par la suite T = 2". Lors du
doublement de la période, la bille a donc deux possibilités de mouvement, soit un vol long,
soit un vol court. On parle alors de bifurcation (fig.19). A chaque bifurcation, la période
double, autrement dit la bille met deux fois plus de temps & retrouver son état initial. Ainsi
au bout de quelques bifurcations, elle ne le retrouve pas. Son comportement devient alors

chaotique.

3

Figure 19 — Diagramme de bifurcation, en abscisse 'accélération et en ordonnée 'amplitude du

décollage d’une bille inélastique [44].

L’étude du comportement d’une seule bille sur une table vibrante montre que 'ampli-
tude de la vibration de la table influence la période de vibration de la bille jusqu’a créer
un mouvement chaotique. Voyons maintenant comment se comporte une couche de billes

placées sur la méme table vibrante.
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I11.A.3 Vibration d’une couche de billes

Plagons mainenant une couche de billes monotaille sur la surface plane de la table
vibrante [57; 58; 7; 66; 56]. Suivant lintensité de la vibration, deux comportements sont
observeés (fig.21) [56] :

> I' < T'. Formation d’amas (cluster) de particules.

> [' > I'. Fluidisation des particules pour former un gaz granulaire.

R
) B A e B 7

a)
Figure 20 — Comportement dynamique de deux types pour une monocouche de billes sur un

plateau vibrant. a) le gaz granulaire, b) les amas de grains entourés par le gaz granulaire [56].

Les particules contenues dans un amas de grains ont un mouvement cohérent tandis que
les particules du gaz se déplacent aléatoirement. Nie et BenAim [56] montre par simulation
que la valeur de I', dépend de la dissipation due au mouvement relatif des billes dans le
plan horizontal. De méme la stabilité des amas est liée a la dissipation due aux mouvements
verticaux des billes. Considérant que le vecteur vitesse des billes comprend une composante
horizontale et une composante verticale, leur énergie cinétique peut s’écrire sous la forme
E = E, + E.. Leur simulation confirment que la composante horizontale de ’énergie est

nulle pour I' < T',.. Ils déterminent ainsi une valeur de I'. égale a 0,763 par simulation.

Pour des vibrations de faible intensité (I' < I'.), la distribution des vitesses des billes
est bimodale. D’une part les amas de grains restent collés a la table vibrante et suivent
son mouvement. D’autre part les billes se trouvant dans le gaz granulaire se déplacent in-
dépendemment les unes des autres. Leur énergie individuelle correspond, a 10 % prés, a
celle d'une bille rebondissante. Cela signifie que les billes du gaz granulaire n’interagissent

pas entre elles. Pour de fortes accélérations (I' > I'.) le mouvement des billes dans le gaz
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granulaire est isotrope. Le rapport énergie horizontale sur energie verticale est proche de 1.

Olafsen et al. ont construit des diagrammes (I',f) de la transition de I’état amas +
gaz granulaire vers I'état gaz granulaire [57; 58|. L’évolution de la couche de grains dans
le temps montre que la formation des amas est un phénoméne de non-équilibre résultant
des dissipations durant les collisions inter-particules et la dynamique table-particules. Les
diagrammes sont contruits en diminuant I' par pas de 0,003 g avec un temps d’attente
de 5 minutes entre chaque pas. Les points de germination représentent les accélérations en
dessous desquelles il y a apparition d’une phase solide (amas). Les particules contenues dans
'amas (collapse) sont toutes en contact et forment des arrangements hexagonaux parfaits.
Si ensuite 'accélération est augmentée, les amas de grains sont détruits et se transforment

en gaz granulaire. Olafsen parle alors d’évaporation des amas.

0.95 %' (a) N =8k @0 Nucleation
\Q\ O--O Evaporation
B 0850
OL7/5) |-
125

1.15
¥ ‘105
0.95 |
0.85 | : . : :

30 40 50 60 70 80 90 100
v (Hz)

ordered

collapse + gas

Figure 21 — Diagramme (I', f) de transition des états pour une couche de billes vibrée verticale-

ment. a) 8000 billes composent la couche, b) 14500 billes composent la couche [57].

Faisons le paralléle entre une couche de grains et le modéle de la bille rebondissante. Nie
a observé une différence de 10 % entre la valeur de I’énergie de la bille et celle des grains
dans du gaz granulaire. Dans le cas d’une couche de grains, il faut séparer les deux cas :
amas et gaz granulaire. Dans les amas, les grains sont en contact entrainant une dissipation
de I'énergie (ici e = 0,9). L’énergie fournie par la table vibrante doit compenser cette énergie
dissipée par les contacts. Zones de faible énergie, les amas de grains, interagissent avec la

table vibrante et ne montrent pas de mouvement chaotique. Leur période de mouvement
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est toujours inférieure ou égale a celle de la table. Inversement les particules de la phase gaz
granulaire disposent d’énergie importante de telle sorte qu’elles peuvent explorer un large
volume au dessus du plateau vibrant. Les études de Olafsen et al. [57; 58] montrent que la
densité du gaz granulaire, la vitesse des particules et l'organisation des particules ne sont

pas influencées par 'accélération et semblent alors peu sensibles aux fluctuations d’énergie.

Les comportements sous vibration d'une bille et d'une couche de billes sont relativement
différents. Cependant certaines billes de la couche ont un comportement proche de celui de
la bille rebondissante. En augmentant le nombre de couches de grains, deux catégories de
milieux granulaires se distinguent : les lits minces et les lits denses. Observons d’abord le

comportement des lits minces.

I11.A .4 Vibration d’un lit mince

La différence entre un lit mince et un lit dense est défini par le nombre de couches de
grains qui les composent. Ainsi un lit granulaire composé d’au plus de 6 couches de grains
est considéré comme un lit mince. La mise sous vibration d’un lit mince provoque la flui-
disation des grains [87; 21; 78; 39]. Des mouvements cohérents des grains sont cependant
observés. Trois états de comportement sont définis [78; 87| : I'état "newtonien I", I'état
"newtonien II" et le régime "cohérent - expansion". Ces trois comportements se distinguent

par le degré de cohérence des mouvements du lit.

Le mouvement newtonien I est caractérisé par des mouvements aléatoires et énergé-
tiques des particules de telle facon que la densité de particules change & chaque oscillation
de la table. Ce comportement est observé pour les lits minces a forte accélération [78].
Pour des accélérations plus faibles, le régime newtonien II est observé. Un gaz granulaire
est observé mais pendant une partie du cycle de vibration, au voisinage de la surface de
la table vibrant, les particules forment un ensemble dense. Pour des accélérations encore
plus faibles (ou des lits plus épais), la transition avec le régime "cohérent - expansion"
apparait. Des lors I’'ensemble des grains se comporte comme un solide mais des expansions
et des contractions importantes sont observées a l'intérieur du lit granulaire au cours d'un

cycle de vibration. Cette expansion du lit de particules est généralement observée pour des
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accélérations comprises entre 1 et 2 g.

Dans le cadre d'une simulation [39] avec des chocs élastiques particules-particules (e <
1) et paroi - particules (e < 1), le calcul des transferts d’énergie entre la table vibrante et
les particules montre qu'une augmentation de la fréquence de vibration entraine une dimi-
nution de la compacité du lit de billes et une augmentation de sa température granulaire
(augmentation de la vitesse des grains) qui induit un nombre plus important de collisions
particule -paroi. Ainsi la majorité de I’énergie apportée par la table vibrante est dissipée aux
parois. L’augmentation du nombre de couches (de 1 & 6) augmente le nombre de collisions
inter-particules réduisant ainsi la fraction d’énergie dissipée aux parois. Si le coefficient
de restitution des particules augmente, la vitesse des particules, et donc la température
granulaire du milieu, augmente. En effet elles conservent plus d’énergie lors des chocs inter-
particules et leur vitesse moyenne aprés chocs est supérieure a celle observée dans le cas
précédent. Ainsi le milieu granulaire se dilate plus, réduisant les collisions inter-particules
aux profit des collisions avec la paroi. En augmentant le nombre de couches de grains, le
milieu granulaire se densifie et I’énergie se dissipe préférentiellement par les contacts entre
particules. L’énergie apportée par la table vibrante peut alors devenir insuffisante pour
fluidiser le milieu granulaire. L’observation locale de la dissipation montre une dépendence
de cette derniére avec la position radiale et la hauteur dans ’échantillon. Cette observa-
tion se retrouve sur l'observation de la compacité locale. La dissipation d’énergie montrent

un extremum dans les couches proches de la base correspondant au maximum de compacité.

Augmentons encore le nombre de couches de grains pour obtenir des lits denses et

observons leur comportement sous vibrations verticales.

IT1.A.5 Vibration d’un lit dense

Au dela de 6 couches de grains, le milieu granulaire devient dense et son comportement
devient soit cohérent soit incohérent suivant I'intensité de ’accélération de la table vibrante.
Dans un cas, ’ensemble des grains forme un milieu granulaire dense qui interagit avec la

table vibrante. Dans le second cas, le milieu granulaire se fluidise sous l'effet de la vibration
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présentant par exemple des vagues a sa surface [87; 6; 50; 26; 27].

Un milieu granulaire contenant un grand nombre de billes présente un coefficient de
restitution globale quasiment nul [15]. Aussi il est facilement comparable a une masse in-
élastique. Son comportement lorsqu’il est soumis aux vibrations peut alors étre assimilé a
celui de la bille rebondisssante. Cependant expérimentalement aprés la premiére bifurca-
tion il est difficile de mesurer le temps de vol des grains car I'indétermination qui apparait :
vol long ou vol court est difficilement quantifiable [27]. L’expérience montre que le milieu
granulaire se sépare en plusieurs régions oscillant avec une différence de phase de 7. Tandis
que certaines régions présentent une alternance vol long - vol court - vol long, d’autres
présentent l'alternance inverse vol court - vol long - vol court. La zone de séparation de

deux de ces zones s’appelle une vrille (kink) (fig.22) [27; 87].

Figure 22 — Exemple de vrille [87].

Le doublement de la période de vibration du lit granulaire est une condition nécessaire
a I'apparition de ses vrilles. Mais ’apparition des vrilles dans le milieu granulaire n’est pas
une conséquence nécessaire du doublement de la période. Des cellules de convection sont

associées a ces vrilles.

Outre 'apparition de vrilles, les lits denses de grains présentent toute une gamme de

comportements dynamiques décrits par de nombreux auteurs a 2D.
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111.B COMPORTEMENT DYNAMIQUE DES LITS DENSES

Ainsi Hsiau [33] a déterminé 5 comportements caractéristiques pour des billes de verre de
taille 3 £+ 0,16 mm, placées dans un récipient de dimensions 29x10x1,9 cm. L’accélération
relative I" et la fréquence varient de facon a avoir une amplitude de vibration fixe de 5 mm.
Les accélérations critiques obtenues sont :

> 0 < TI' < I'Heaping : Pas de mouvement du lit de poudre.

> Ttreaping — 1,2

D> Dieaping < I' < I'conerent : Mise en tas du lit de poudre (Heaping).
> Ccoherent = 2,9

> Dcoherent < I' < I'zpansion : Mouvement cohérent du lit de poudre.
> I'Ezpansion — 4,9

D> IEzpansion < I' < I'waves : Expansion du lit de poudre.

> I'waves = 9,2

D> I'waves < T' < I arcning : Vagues a la surface du lit de poudre.

> I Arching = 6,7

> I'arching < I' : Formation de votites dans le lit de poudre.

I1I.B.1 Mise en mouvement
III.B.1.a I' < 1,2 : absence de mouvement

Evesque et Rajchenbach [20] ont montré que l'accélération des vibrations devait étre
au moins égale a 1,2 g pour que le milieu granulaire ait assez d’énergie pour bouger. Tous
confirment ses observations. Hsiau [33| précise cependant qu’en fonction de I’épaisseur du lit
de poudre et de la fréquence des vibrations, cette valeur, comme les autres valeurs critiques

définies plus haut, peut varier légérement.

I11.B.1.b 1,2 <T < 2,9 : apparition du mouvement

A partir d’'une accélération de 1,2 g, les particules commencent doucement a bouger. La
surface plane du milieu granulaire devient instable et s’incline spontanément sur un coté
du récipient. Apparaissent simultanément des avalanches créant un flot de particules sur

la surface libre et un transport convectif interne des grains de la masse [20]. A la fin de
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I’expérience, ce mouvement de convection s’arréte pour donner un nouvel état d’équilibre
stationnaire. Cet état final est toujours incliné d’un angle « par rapport a I’horizontale
(fig.23). Cette angle « est toujours inférieur a I’angle de repos de la poudre et l'inclinaison

a toujours lieu dans le méme sens pour des conditions de manipulations identiques.

o

|

Figure 23 — Schéma de la formation spontanée d’'une pente a la surface libre d’un lit de poudre
avec un transport convectif des grains et un flux constant de grains qui tombent en avalanches le

long de la pente.

Cependant la formation d’une pente comme 1’observe Evesque et Rajchenbach [20] n’est
pas universelle [37]. En effet Hsiau [33], Wassgren [87], et bien d’autres observent plutot
la formation d’'un déome. Wassgren [87| affirme que la formation de cette pente est due
a un mauvais positionnement de ’échantillon sur le pot vibrant. D’aprés lui, la phase de
tassement se caractérise par la formation d’un dome plus ou moins arrondi selon que les

particules sont plus ou moins grosses (fig.24).

Figure 24 — Schéma de la formation d’'un déme a deux dimensions.

Dans le cas de la formation d’'un déme, les particules montent au centre du récipient,
avalanchent sur les pentes du dome et redescendent a la paroi. Elles réalisent ainsi des
cellules de convection méme a de faibles accélérations. Aoki [4; 40| a montré qu’il pouvait
se former deux types de tas : de type "vallée" en phase montante et de type "montagne" en

phase descendante (fig.25). La différence entre ces deux modes est le sens du mouvement
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dans les cellules de convection. En augmentant I' | le mode montant (vallée) se forme en
premier suivi du mode descendant (montagne). Par simulation en utilisant la dynamique
des trous, Lai et al. [40] ont reproduit la formation de ces tas et les courants de convection.
Ils expliquent qu’une fois I’énergie suffisante pour la mise en mouvement, le systéme ne peut
pas dissiper rapidement cette énergie par de petits mouvements. La convection s’installe
alors en quelques points pour dissiper ’énergie plus efficacement. Ces cellules de convection

vont donner naissance a un déme puis un creux et vice versa.

25
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Figure 25 — Schéma de deux types de convection du milieu granulaire soumis & des vibrations selon
Aoki. a) a l'instant initial, b) en phase descendante "montagne", ¢) en phase montante "vallée"

[4].

Trois mécanismes ont été identifiés comme étant & l'origine de tassement : la friction
entre les parois et les particules, un effet de la pression du gaz environnant et la propagation
d’une onde analogue & une onde non uniforme. Clément, Duran et Rajchenbach [8] ont
montré que la friction avec les parois était a l'origine de la convection. Cependant il y a
plusieurs observations contradictoires concernant le réle du gaz sur la formation d’'un déme
de tassement. Laroche, Douady et Fauve [42] ont observé une absence de dome lorsqu’ils
évacuent le gaz (P = 1073 Pa) alors que Evesque [19] observe un dome de tassement pour P
< 533 Pa. Pak, Van Doorn et Behringer [59] montrent que le tassement dépend de plusieurs
facteurs : la pression, la hauteur du lit de poudre, le diamétre des grains et la viscosité du
gaz ambiant. Dans une cellule annulaire remplie de sable (0,2-0,6 mm de diamétre) ou de
billes de verre (0,1-2 mm de diamétre), ils observent la formation ou non d’un déme de
tassement pour I' = 1,3 avec 1,33 < P < 133 Pa. Il faut alors attendre entre 30 minutes et 1
heure pour obtenir un état stationnaire. Quand P décroit, la forme du déme reste inchangée
tant que P est supérieur a 1333-2666 Pa. Puis le dome perd de 'amplitude jusqu’a devenir

quasiment plat & 133 Pa. Quel que soit le gaz (air, hélium, propane) et le matériau (sable,
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billes de verre), la pente du déme augmente quand P augmente jusqu’a une saturation

correspondant a l’angle de repos du matériau (fig.26).
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Figure 26 — Evolution de 'amplitude du déme en fonction de la viscosité de différent gaz et du
diameétre des particules (I' = 1,3). Propane : 80 ppoise, Air : 182 ppoise, Hélium 196 ppoise. L
représente la distance entre la base et le sommet du déme en cm, I' = 1,3, f = 7,8 Hz, sable d =

650 pm [59].

Lors de la phase montante du mouvement, le volume apparent des grains augmentent
(diminution de la densité) permettant au gaz de se disperser facilement. Lorsque les grains
redescendent, le gaz est comprimé ce qui crée une force ascendante sur les grains d’ou
la formation d’'un déme. Lorsqu’ils utilisent une cellule aux parois poreuses, le gaz peut
s’échapper par les parois vers 'extérieur au moment de la phase de compression et il n’y a
pas formation de dome. Si 'extérieur des parois poreuses est recouverte par un film, em-
péchant I’évacuation du gaz, le dome se forme, montrant 'importance de la présence de
gaz dans la formation du déme de tassement. Ces observations sont en compléte opposition

avec I’étude récente de Naylor [54].
En conclusion, les effets du gaz environnant les particules sont notables pour grains fins

(d < 1 mm). Pour des grains plus gros d > 1,3 mm, il n’y a pas de tassement a 1,3 g. Toutefois

les phénomeénes de tassement (ddéme/pente) et de convection sont également et surtout la
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conséquence de phénomeénes mécaniques tels que la friction grains-paroi. La présence du
gaz ambiant joue un role de second ordre sur les mouvements granulaires observés. De plus,
plus le rapport hauteur du lit de poudre/diamétre des grains est grand plus les effets du

gaz seront importants et la formation d’un déme favorisée [59].

I111.B.2 Mouvement cohérent

L’amplitude de 'accélération augmentant, le milieu granulaire recoit de plus en plus
d’énergie et commence a "sauter", c’est a dire qu’il peut désormais décoller de la base du
récipient. Dans cette phase, toutes les particules bougent comme si elles formaient un bloc
solide : le milieu granulaire monte et descend dans le récipient tout en restant dans un état
dense, d’ott le nom de phase cohérente (fig.27). Le vol libre des particules en surface n’est pas
encore assez important pour influer sur la valeur de la compacité, et la compacité globale
ne change quasiment pas, méme si elle est légérement plus faible en surface. La période
d’un cycle de mouvement (montée et descente) est égale a une période de vibration. Les
particules ont toutes la méme vitesse lors de la montée puis de la descente. La distribution
des vitesses est donc uniforme. Les mouvements horizontaux sont faibles. La formation de
petites vagues a été observée en surface par Wassgren [87]. Ces vagues, notées "vagues en
f/2", se forment & une fréquence égale a la moitié de la fréquence appliquée a ’échantillon.

Leur forme est arrondie (fig.28).

Figure 27 — Schéma du mouvement cohérent d’un lit de poudre soumis & des vibrations verticales.

Le modéle de la bille rebondissante (bouncing ball) est utilisé pour décrire et simuler ce
mouvement [35]. Il faut alors imaginer le lit de poudre comme une bille inélastique qui saute
de haut en bas sur le fond du récipient. La période entre deux rebonds est appelée temps
de vol. Ce décollage du lit de poudre peut étre comparé a l'effet Leidenfrost [18]. L’effet

Leidenfrost correspond a ’observation d’une couche de vapeur sous une goutte d’eau placée
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sur une plaque chauffante. Le mouvement cohérent des grains peut étre assimilé & un effet
Leidenfrost granulaire. Ainsi Eshuis et al. [18] montrent a 2D que pour une accélération
supérieure a une accélération critique, pour un nombre suffisant de couches de particules,
le milieu granulaire se densifie de maniére hexagonale tout en flottant au dessus d'un gaz
granulaire. L’accélération critique dépend a la fois de 1’énergie apportée par la vibration,

du nombre de couches de grains et du coefficient de restitution particule-particule.

e

Figure 28 — Photographie de vagues de surface en f/2 observées par Wassgren avec des billes de
verre de d = 1,3 mm, I' = 3,3, f = 20 Hz, Hy/d = 18, L/d = 104, expérience & deux dimensions
[87].

I11.B.3 Phase d’expansion

A partir de 4,5 g, le mouvement cohérent disparait pour laisser la place a un phénoméne
d’expansion [33] (fig.29). Les particules occupent un volume plus important et de nombreux
jets de grains sont observés en surface du lit de poudre. Les particules des couches supé-
rieures ont une plus grande vitesse et peuvent maintenant voler plus haut. Il en résulte une
diminution de la densité globale du lit de poudre. La vitesse des particules augmente car le
milieu granulaire regoit encore plus d’énergie. Un cycle de mouvement (montée et descente
du lit de poudre) dure deux périodes de vibration. Mais les particules quittent le fond du

récipient deux fois par cycle (a chaque période de vibration).

25



Chapitre III : Etude bibliographique

Figure 29 — Schéma du mouvement d’expansion d’un lit de poudre soumis a des vibrations

verticales.

Si la hauteur du lit de poudre a trés peu d’influence sur I’évolution de la densité dans
la phase cohérente. Par contre en phase d’expansion, plus le lit est haut, plus la densité

linéaire (nombre de grains par unité de longueur) diminue (fig.30).

§ e ' e
| O&spangiz Preroemenan
@ Cohersnt Phenomenen

| @
= | e ®
§ OUpffee
b S O o =r
=] |
= T D _
oy
]
a o
'l
3

O
il
O
i I |
LV | 2 a 4 = -]
Bad Layer (cm)

Figure 30 — Influence de la hauteur initiale du lit de poudre sur la densité du milieu granulaire
pendant la phase de mouvement cohérent (I' = 2,9) et du mouvement d’expansion (I' = 4) pour

une amplitude de vibration de 5 mm, billes de verre d = 3 mm [33].

I111.B.4 Les vagues

En continuant d’augmenter I'amplitude de I’accélération, le phénomeéne d’expansion se
transforme pour former des vagues (fig.31). Les particules se répandent autour de pics

(oscillons [54]). Ce phénomeéne est du a U'instabilité du lit de poudre.
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Figure 31 — Phénoméne de vagues a la surface d’un lit de poudre soumis a des vibrations verticales.

Un cycle de mouvement du lit de poudre correspond a quatre périodes de vibrations
[33], d’ont leur nom de vagues en f/4. Les particules quittent la base deux fois par cycle
(une fois toutes les deux périodes) et le temps de vol devient supérieur & une période de
vibration. Dans la premiére partie du mouvement, des pics se forment puis se transforment
en crateres lors de la deuxiéme partie du mouvement. Lorsque le lit de poudre est en phase
montante, les particules du bas poussent celles du haut, accélérant leur mouvement. Du
coup celles du dessous sont génées par celles du dessus et voient leur vitesse diminuer. La
distribution des vitesses redevient uniforme lors de la phase descendante du mouvement.
Ces vagues en f/4 ont une forme plus pointue (fig.32) que les vagues en f/2 observées lors

du mouvements cohérent (fig.28).
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Figure 32 — Photographie de vagues en f/4 observées par Wassgren avec des billes de verre de
diameétre d = 1,3 mm. I' = 6,2, f = 20 Hz, Hp/d = 18, L/d = 104, expérience a deux dimensions
[87].

D’aprés Melo [52], pour un lit de poudre épais (Hy/d > 7) la longueur d’onde de la vague
est indépendante de la hauteur initiale du lit de poudre mais est inversement proportionnelle

au carré de la fréquence de vibration. Hsiau [33] a étudié en 2D la longueur d’onde des
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vagues en fonction de la hauteur, Hy, de poudre pour des billes de diamétre d = 3 mm.
Pour Hy < 70 mm (Ho/d < 23) il observe une seule vague. Pour 70 < Hy < 160 mm (23
< Hp/d < 53) deux vagues sont observées et pour 160 < Hy (Hp/d > 53) trois vagues
sont observées. Le comportement est plus complexe lorsque 1'on passe en 3D. Melo [52] a
observé une quarantaine de formes de vagues a la surface d’un lit épais de poudre dans un
cylindre (fig.33). Umbanhowar et Melo [54] ont réalisé, pour les vagues en f/2 et en f/4, un
diagramme représentant la forme des vagues en fonction de 'amplitude de 'accélération, I'

et de la fréquence f (fig.34).

Figure 33 — Organisation en carré et en rayure pour des vagues en f/4 [52].
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Figure 34 — Diagramme fréquence-accélération de la forme des vagues réalisé avec des billes de

bronze de diamétre d = 0,15-0,18 mm et un récipient cylindrique D = 126 mm et Hy/d = 7 [54].

La formation des vagues est un phénomeéne trés instable qui peut étre aisément perturbé.
11 suffit que la vibration ne soit pas uniforme ou qu’une force extérieure soit exercée sur le

récipient pour que les vagues se transforment en votites.
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II1.B.5 Les voiites

L’apparition des vofites a lieu pour une accélération supérieure a 6,7 g. Les zones ot les
particules bougent lentement sont appelées nceuds et celles ou elles bougent beaucoup des
ventres (fig.35). Des cellules de convection se créent de chaque coté d’un nceud. Un cycle de
mouvement dure quatre périodes de vibrations. Les particules quittent deux fois la base lors
d’un cycle de mouvement et leur temps de vol est de deux périodes de vibrations [33]. Afin
de mieux représenter ce phénoméne, divisons le lit de poudre en deux parties, gauche et
droite. Pendant le premiére moiti¢ du mouvement (deux périodes de vibrations), la partie
gauche reste au contact de la base du récipient et la partie droite se souléve. Pendant la
seconde partie du mouvement (deux périodes de vibrations) la partie gauche se souléve et

la partie droite redescend. Les deux parties gauche et droite vibrent en opposition de phase.

Donc le phénomeéne dure bien quatre périodes de vibration mais la durée de vie d’une
votiite n’est que de deux périodes de vibrations et il y a deux temps de vol de deux périodes
de vibration chacun. Le nombre de votites peut varier pour des conditions identiques de ma-
nipulation (hauteur du lit de poudre, fréquence et amplitude de 'accélération). Un nombre
maximum de votites existe cependant pour une hauteur de poudre et une taille de récipient
données. Il existe tout simplement une distance minimale entre deux vottes correspondant
a la taille minimale de deux cellules de convection. Contrairement aux autres étapes, il y a

ici de forts mouvements horizontaux.
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Figure 35 — Schéma d’une voiite a trois nceuds avec les cellules de convection associées. billes de

verre d = 1,3 mm, I' = 85, f = 30 Hz, Hy/d = 18, L/d = 104, 2D [87].
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Hsiau [33] précise qu’avec des billes parfaitement sphériques et lisses, les phénomeénes
de vagues et de votites n’apparaissent pas; d’ou sa conclusion : ce sont les forces de friction
et de collision entre les particules et les parois qui semblent jouer un réle important dans

la formation des vagues et des votites.

I11.B.6 Cycle d’hystérésis

Si 'amplitude de ’accélération des vibrations est progressivement augmentée, les phé-
nomeénes se produisent les uns apres les autres jusqu’a la phase des vottes [33|. Si ensuite
I’amplitude de ’accélération décroit lentement, le lit de poudre redécrit les mémes états en
sens inverse mais les valeurs de transition sont légérement différentes. La phase des vagues

ne réapparait pas. Les mouvements granulaires forment alors un cycle d’hystérésis (fig.36).
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Figure 36 — Représentation de la succession des comportements d’un milieu granulaire en fonction
de 'accélération relative I' & 2D pour une amplitude de vibration fixe de 5 mm. Billes de verre d

— 3 mm, Hy/d = 10, L/d = 63 [33].

Les différents comportements d’un milieu granulaire soumis a des vibrations verticales
sont toujours liés a des cellules de convection qui régissent le mouvement des grains. Aussi,

nous allons détailler ce phénomeéne convectif et essayer de mieux le comprendre.
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I11.C LA CONVECTION

Faraday est le premier a avoir observé des cellules de convection [22; 87|. Il avait déja
remarqué en 1831 qu’en vibrant un lit de poudre, les particules se rejoignaient au centre de
la base, puis montaient a la surface, rejoignaient les parois par un mouvement d’avalanches
et descendaient de chaque coté en suivant les parois (fig.37). D’aprés lui, cela était da aux

mouvements de 'air environnant les particules.
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Figure 37 — Cellule de convection 2D. Simulation Elperin [17].

Le phénomeéne de convection est trés étudié car il apparait dés la mise sous vibrations
d’un milieu granulaire. Gallas et al. [25] ont utilisé une méthode de dynamique moléculaire
pour simuler les cellules de convection 2D et ils ont trouvé différents types de cellules de
convection selon le type de paroi et 'amplitude des vibrations. Pour Tagushi [32; 77| les
cellules de convection sont induites par des interactions élastiques entre particules. Hsiau
[32] montre que les cellules de convection sont fortement dépendantes de la fréquence des
vibrations & une amplitude donnée. Ces cellules sont rigoureusement symétriques et gran-
dissent lorsque la fréquence diminue (fig.38 a,b,c). De méme pour une fréquence fixe, les

cellules de convection grandissent lorsque I' augmente.
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Figure 38 — Evolution de la taille des cellules de convection avec la fréquence de vibrations. a) f
= 19 Hz, b) f = 14 Hz, ¢) f = 11 Hz et billes de verre d = 3 mm, I' = 6, Hy/d = 50, L/d = 45
[32].

II1.C.1 Origine des mouvements convectifs

Faraday pensait que les mouvements des grains dans les cellules de convection étaient
dus aux mouvements de 'air entourant les grains. Or Evesque et Rajchenbach [20] ont
réalisé leurs expériences a la fois dans l'air atmosphérique et dans le vide avec des billes
de diameétre allant de 2 mm & 20 mm et trouvent exactement les mémes résultats (méme
valeurs de transition entre les différentes phases du mouvement granulaire). Donc le mouve-
ment collectif des grains ne semble pas du a I'air ambiant mais plutot aux forces de friction
entre grains et entre les grains et les parois. Il faut cependant remarquer que lorsque la taille
des particules diminuent notablement (< 10 pm) alors les forces de résistance visqueuses
dues au gaz opposées au déplacement des particules peuvent intervenir si les particules
développent des interactions cohésives entre elles. Anderson [3] a montré par simulation
numeérique que des particules parfaitement lisses et sphériques (coefficient de friction trés
faible) se mettent en ordre par des mouvements individuels, mais ne présentent pas de mou-
vements de convection. Les particules de choix pour observer des mouvements sont donc
des particules ayant des imperfections de surface et/ou n’étant pas exactement sphériques,

c’est-a-dire entrainant de la friction.
A Taide de simulations utilisant les forces de coulomb, Elperin et Golshtein [17] se sont

apercus qu’en élargissant le récipient, les cellules de convection s’éloignent (fig.39) comme

si elles étaient "collées" aux parois. D’autre part, ils ont remarqué que le phénomeéne de
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convection n’apparait que lorsque le milieu granulaire a un coefficient de friction grain-grain
d’au moins 0,4 ce qui confirme bien que la convection est liée aux forces de friction entre
les grains. Cependant les forces de frictions grains-grains seules ne suffisent pas & induire
un mouvement au milieu. Les résultats obtenus par modélisation [25] et par expérience [16]
permettent de conclure que la convection, est surtout le résultat de frottements entre les

grains et les parois et un peu moins des frottements entre grains.
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Figure 39 — Influence de la taille du récipient sur les cellules de convection. Simulation d’une

vibration I' = 4, a = 3 cm, d = 2 c¢m, a) L/d = 50 avec 700 grains et b) L/d = 100 avec 1200
grains [17].

Hsiau [34] a réalis¢ des expériences 2D simples mettant bien en évidence 'influence de la
rugosité des parois sur les cellules de convection. Il a réalisé trois récipients rectangulaires de
taille identique 20 x 8 x 0,35 cm? et dont les parois sont recouvertes de toile émeri n="100,
ou de petits disques de bronze de 4 mm de diameétre, ou encore d’un mélange de disques
de 4 mm et 5 mm de diamétre. Le milieu granulaire utilisé est un ensemble de disques de
bronze de diameétre 3 mm. Il a observé, pour des conditions de vibrations similaires (I" =
4, f = 15 Hz), une augmentation de la taille des cellules de convection lorsque la rugosité
des parois augmente (fig.40). Cela s’explique par une force de cisaillement plus grande au

niveau des parois ce qui a pour effet d’accentuer les mouvements des grains.
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Figure 40 — Influence de la rugosité des parois sur les cellules de convection et la vitesse de
déplacement des grains dans la cellule de convection. Les parois sont recouvertes de a) toile émeri
n="100, b) disques de bronze d = 4 mm, ¢) disques de bronze d = 4 et 5 mm. I' = 4, f = 15 Hz,
disques de bronze d = 4 et 5 mm, Hy/d = 45, L/d = 18 [34].

I11.C.2 Renversement des cellules de convection

Hsiau [34] a également étudié I'influence de I'inclinaison des parois du récipient sur les
cellules de convection. Il observe qu’en augmentant l'inclinaison des parois, les cellules de
convection diminuent, disparaissent puis réapparaissent mais le sens de convection s’est
inversé (fig.41). Si en plus la rugosité des parois est augmenté alors le renversement du sens
de convection a lieu pour une inclinaison de plus en plus forte. En augmentant 1’inclinaison
des parois, les particules ont plus de place, d’ott un phénomeéne d’expansion plus important
et un lit de poudre moins dense que dans un récipient aux parois verticales. A partir d’une
inclinaison critique (fonction de la rugosité des parois), la force appliquée par les parois sur

les particules change de direction et inverse le sens des cellules de convection [34; 1].

Figure 41 — Champs de vitesses pour différentes inclinaisons des parois # =0-8-12-20"°. ' =
4 et f = 15 Hz, parois recouvertes de disques de bronze de 4 mm de diamétre, disques de bronze

d =4et 5mm, Hy/d = 45, L/d = 18 [34].
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Cela influe sur le phénomeéne de ségrégation. Lorsque dans la cellule de convection, les
particules montaient par le milieu, les grosses particules montaient en surface et y restaient.
Dans le cas de cellules de convection inversées, c’est a dire que les particules descendent au
milieu du récipient et remontent aux parois, la ségrégation est inversée aussi : les grosses
particules descendent et restent au fond du récipient. Les cellules de convection inverses
ont exactement le méme comportement que les cellules de convection normales : vitesse des
particules, flux de particules, dépendance au couple (T, f) sont du méme ordre de grandeur,

seules les directions se sont inversées.
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Chapitre

Méthodes expérimentales

IV.A LES VIBRATIONS

Plusieurs possibilités sont disponibles pour mettre en oeuvre une vibration. Nous avons
choisi d’utiliser un pot vibrant électromagnétique qui permet de générer simplement une vi-
bration reproductible, réglable en fréquence et en accélération. Cependant la société Ferraz
Shawmut a choisi une autre solution pour la conception des fusibles : I’ensableuse. En effet,
ce dispositif permet de stocker du sable, de remplir et de vibrer plusieurs fusibles simulta-
nément. Toutefois nous allons voir que les possibilités de vibrations offertes par I’ensableuse

sont limitées.

IV.A.1 Vibrations et ensableuse

Pour la fabrication des fusibles, la société Ferraz Shawmut utilise I’ensableuse décrite
figure 42. Une ensableuse est constituée d’un sinex qui vient frapper une poutre sur laquelle
sont fixés les fusibles vides. Dans la partie haute de I’ensableuse se trouve un réservoir de
sable duquel sortent des tuyaux. Ces tuyaux sont insérés dans des orifices sur le dessus des
fusibles prévus pour le remplissage. Une fois I’ensableuse mise en route, le sable commence
a s’écouler dans les tuyaux pour remplir les fusibles. Un premier cycle de vibration a 2,5
g environ est appliqué pendant I'étape de remplissage (10 minutes). Une fois les fusibles
remplis de sable, un second cycle de vibration d’amplitude plus élevée égale a 5 g commence.

Les tuyaux sont toujours fixés aux fusibles pour permettre de remplir de sable le volume
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libre obtenu suite a la vibration et au tassement des grains préalablement introduits. Ceci

permet un remplissage et un tassement maximal des fusibles.

Figure 42 — Photographies de I’ensableuse utilisée pour la fabrication des fusibles.

La sollicitation imposée par 1’ensableuse aux fusibles est une vibration horizontale de
fréquence fixe. Cette vibration n’est pas entretenue de facon sinusoidale comme avec un
pot vibrant mais résulte d’un choc sur la poutre. L’excitateur de marque sinex est composé
d’une bobine électrique associée un barreau mobile portant une pointe en diamant, seule
partie en contact avec la poutre. La fréquence des chocs est fixe & 50 Hz et la force du choc
est réglée grace a un variateur électrique. Ce réglage est peu précis. Des mesures effectuées
avec un analyseur & transformée de Fourier (Mag Spec de Ryon SA) a permis de vérifier la
stabilité de la fréquence et de ses harmoniques (fig.43). En déplagant le capteur le long de
la poutre, il a été remarqué que 'amplitude des harmoniques du signal de vibration différe
légérement entre le centre et les extrémités de la poutre mais 'amplitude a 50 Hz reste
stable. Ainsi méme si le sinex ne frappe la poutre qu’en son centre, la vibration transmise

aux fusibles est identique quel que soit leur position sur la poutre.

0
X:500.0 Y:1.480 OA'3.777 g p

Ch 2 Full Scale : 1 Vims Display : Magnitude Spectrum Resolution : 1600 Lines Domain : Cross Properties
Cal Factor | 96mV/EU Frequency Span : 1 KHz Weighting : Hanning Method : Peak hold
Overlap : 75% AVG Count: 0 of 30
Acquired : 12/21/99 08:33

Figure 43 — Analyse par transformée de Fourier du signal de la vibration de ’ensableuse au centre

de la poutre sur laquelle sont déposés les fusibles.
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Afin de ne pas se limiter a une seule fréquence de vibration, nous utiliserons un pot
vibrant pour réaliser nos expériences. L’avantage des pots vibrants vient du fait qu’ils sont
pilotés par un contrdleur de vibration permettant un réglage fin de la fréquence et de

I’amplitude de la vibration.

IV.A.2 Vibrations et pot vibrant

Comme nous venons de le voir, 1'utilisation de ’ensableuse ne permet pas de réaliser
une étude compléte du comportement du sable face aux vibrations. Deux pots vibrants ont
été utilisés au cours de nos travaux, celui de Ferraz Shawmut dans un premier temps puis
notre propre pot vibrant par la suite. La technique de pilotage des deux pots vibrants est
identique et notre systéme de prise d’images synchronisé sur la fréquence de la vibration

fonctionne de maniére identique dans les deux cas (fig.45).

IV.A.2.a Fonctionnement d’un pot vibrant

Un pot vibrant est un oscillateur électromagnétique. Un champ magnétique est produit
par un courant traversant une bobine au centre de laquelle se trouve un aimant permanent
(fig.44). La force produite permet de déplacer un piston proportionnellement au courant
et au flux magnétique. Ainsi en suivant le courant, il est possible de controler le niveau

d’excitation du piston.

F
= Exciter table
o

F=RBIL F = force [N]
B = magnetic flux intensity [T/
I = eurrent [A]
L = length [m]

F=ma m = mass [kg/
a = peceleration fm/sf

Figure 44 — Schéma d’une vue en coupe d’un pot vibrant [76].
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Le pot vibrant est piloté au moyen d’une boucle fermée par un amplificateur de puis-
sance, un accéléromeétre et un controleur de vibration sinusoidale (fig.46). Le controleur
de vibration permet a l'utilisateur de fixer une consigne de vibration comme la fréquence,
I’amplitude ou encore 'accélération de la vibration. Il suffit de fixer deux de ces valeurs et
I'appareil calcule automatiquement la troisiéme valeur (III.A.1 ). Par la suite, nous utilise-
rons toujours le terme de I' pour décrire 'accélération (sous-entendu relative). Le signal de
consigne est alors défini par deux de ces valeurs parmi la fréquence f, 'accélération relative

I' et amplitude zj.

Une fois le signal de consigne transmis au pot vibrant par 'amplificateur de puissance,
I'accéléromeétre fixé sur le piston renvoie au controleur de vibration un signal électrique
correspondant a la réponse dynamique effective du piston. En fonction de la réaction du
piston, le controleur de vibration ajuste automatique le signal de consigne. Ainsi pour une
consigne fréquence-accélération donnée, l'intensité du signal délivré par le contréleur ne
sera pas la méme si une masse de sable est fixée ou non sur le piston. La figure 46 montre le
schéma de la boucle d’asservissement de la vibration. La caméra vidéo rapide dont I'utili-
sation sera détaillée par la suite est également réliée a cette boucle d’asservissement afin de

synchroniser la prise d’'image avec la fréquence de vibration et la position du piston (IV.B ).

Deux pots vibrants, aux caractéristiques légérement différentes, ont été utilisés succes-

sivement au cours de ce travail .

IV.A.2.b Caractéristiques du pot vibrant de Ferraz Shawmut

FerrazShawmut utilise dans son laboratoire un pot vibrant de type A de chez Gearing
& Watson avec un amplificateur de type SS 300 de 300 Watt et un controleur numérique
de pilotage sinusoidale SD 1815 de la firme Spectral Dynamics. Leur pot vibrant développe
une force nominale de 310 N, ce qui permet une accélération maximale (sans échantillon)
de 93 g, un déplacement maximum de 12,7 mm, le tout pour une gamme de fréquences
allant de 1 a 10.000 Hz. Le piston est composé d’une plaque de 61 mm de diamétre pesant
340 grammes. Une plateforme est fixée sur ce piston sur laquelle repose 1’échantillon et

l'accélérometre. Le piston peut supporter un poids maximum de 2,26 kg [67].
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IV.A.2.c Caractéristiques du pot vibrant de ’'EMSE

Le pot vibrant que nous avons utilisé par la suite a I'Ecole des Mines est de force
inférieure mais bien suffisante pour notre application. De plus la technologie utilisée est la
méme. Le pot vibrant S 513 de la société Tira est piloté par un amplificateur de puissance de
type BAA 120 de la société Tira également et par un contréleur de vibration sinusoidal DSC
4 de la société Ling Dynamic Systems (fig.45). Ce pot vibrant délivre une force nominale
maximale de 100 N en mode sinusoidal. Ceci permet d’obtenir une accélération maximale a
vide de 44 g et un déplacement maximal de 13 mm pour une gamme de fréquence allant de
2 a 7000 Hz. Le poids maximal d’échantillon que peut porter ce pot vibrant est de 3 kg. La
partie mobile de ce pot vibrant est constituée d’une plaque circulaire de 60 mm de diamétre
pesant 230 grammes [76]. Comme précédemment, nous y avons fixé une plaque métallique
de 95 mm de diameétre grace a trois vis micrométriques. Elles permettent un réglage fin
de la planéité. S’assurer de la planéité du pot vibrant est important car cela assure une
vibration totalement verticale sans aucune composante horizontale parasite qui fausserait
nos résultats. Un accéléromeétre 4371 V de la société Bruel & Kjaer, fixé sur cette seconde

plaque, clos la boucle d’asservissement.

Figure 45 — Photographies du pot vibrant avec son systéme de pilotage et de la caméra vidéo

rapide.

IV.A.3 Le montage expérimental

Le but de I'étude est d’observer le réarrangement de grains de sable en matrice vibrée
afin de faire progresser nos connaissances de base dans le domaine et améliorer le procédé
de fabrication de Ferraz Shawmut. Pour cela des échantillons composés d'un cylindre de

polystyréne transparent contenant du sable sont soumis & des vibrations verticales & 'aide
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d’'un pot vibrant & des amplitudes et des fréquences d’accélération pré-définies. A 'aide
d’une caméra vidéo CCD, les mouvements au contact de la paroi sont filmés et enregistrés.
Afin d’avoir une bonne prise d’image, la caméra est reliée a un boitier de synchronisation
EG 32 de chez R&D Vision, lui méme relié au pot vibrant (fig.46). Par la suite un traitement
des images obtenues sera nécessaire pour déterminer le parcours des grains le long de la

paroi, calculer leur temps de présence a la paroi ainsi que les champs de vitesses.

. controleur
sable video

O cameéra
I_I_I_l
pot ; ~
signal controdleur
vibrant accélérometre vibrations

amplificateur de puissance

Figure 46 — Schéma de la boucle d’asservissement de la vibration.

IV.B LES TECHNIQUES D’OBSERVATION

Afin de suivre plus facilement les mouvements des grains, 10 % des grains de sable conte-
nus dans les récipients ont été préalablement colorés & 'encre de Chine. Afin de vérifier que
la présence de 10 % de grains colorés dans le récipient ne modifient pas le mouvement,
I'expérience a été refaite avec 90 % de grains colorés et 10 % de grains neutres. L’obtention
des mémes mouvements granulaires nous permet d’estimer que la coloration n’induit pas

de biais dans nos expériences.

Afin d’observer le mouvement des grains colorés a ’encre de Chine pendant la phase

des vibrations, une caméra vidéo CCD noir et blanc rapide a été installée sur le coté du pot
vibrant (fig.45). La société R&D Vision nous a fourni une caméra digitale CMOS CV-A33
de la firme JAI. Cette caméra posséde une fenétre de 494 x 660 pixel®. Elle peut prendre 1000
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images par seconde dans la configuration 100x660 pixel?, et jusqu’a 5400 images par seconde
dans la configuration 3x660 pixel?. La caméra est pilotée grace a un ordinateur. Elle est
synchronisée a 1’aide du boitier EG 32 fabriqué par R&D Vision (fig.46). Relié au systéme
de pilotage du pot vibrant (DSC 4), le boitier de synchronisation EG 32 permet d’obtenir
des images dans la méme phase de déplacement de I’échantillon (montée ou descente), et
de connaitre précisément (1 us) le moment de la prise d’image. Le boitier pilote la prise
d’image, le déclenchement de la carte d’acquisition et 'ouverture de la caméra (fig.47). Ce
systéme permet de générer des chronogrammes variés. Dans notre expérience la source de
I’ensemble du déclenchement est le signal de position de 1’échantillon. Le déclenchement
peut avoir lieu a une ou a plusieurs positions successives du pot vibrant, & chaque cycle

(montée + descente du pot vibrant) de vibration ou a un cycle tous les n cycles.

/\ /\ /\ /\ N\ Signal de positon de
\ I'échantillon + valeur de
déclenchement

! Déclenchement caméra J

[
i [ Déclenchement eclairage |
0 U 0

| Exposition du CCD (80ps) !

r “ U “ [ Acquisition des images |

Figure 47 — Exemple de chronogramme de synchronisation de la caméra vidéo rapide [73].

La fréquence minimum d’acquisition de la caméra est de 1184 images par seconde (image
de dimension 659x493 pixel?). Plus la prise d’image est rapide, plus la taille de la fenétre
est réduite. Il a donc fallu définir des chronogrammes précis pour chaque fréquence de vi-
bration. Par exemple pour une vibration a 20 Hz, il n’est pas possible de prendre une image
par cycle de vibration. Cela fixerait la fréquence d’acquisition a 77 images par seconde, ce
qui n’est pas possible. Par contre en prenant deux images par cycle, il n’y a pas de pro-
bléme. A partir de 31 Hz de fréquence de vibration, il est possible de prendre une image
par cycle. Mais plus la fréquence de vibration sera élevée, plus la fréquence d’acquisition
sera grande et la taille de I'image petite. En jouant sur le nombre d’images et de cycles (par

exemple une image un cycle sur trois), il est possible de garder une fréquence d’acquisition
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proche de 118,4 images par seconde et d’avoir ainsi une fenétre d’acquisition de grande

taille permettant de visualiser la totalité de I’échantillon [73; 74; 75].

Une fois ’expérience terminée, un logiciel de traitement, basé sur la technique du Particle
Image Velocimetry (PIV), analyse la série d’images préalablement enregistrées. Le traite-
ment réalisé se compose de quatre étapes [74] : le pré-traitement, le calcul du champ de
vitesses pour I’ensemble de I'image, la détection des grains et 'appariement du champ de vi-

tesses général aux grains afin d’obtenir le champ de vitesse des grains marqueurs [73; 74; 75].
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Etude sous vibrations des milieux

granulaires

La majorité des études portant sur la dynamique des milieux granulaires sont réalisées
a 2 dimensions. Dans ce cas, il existe un effet de bord important [49] qui rend difficile 'ex-
trapolation 3D des résultats 2D obtenus. Dans un premier temps, nous étudierons donc le

comportement dynamique de milieux granulaires avec une géométrie a 3 dimensions.

L’observation de mouvements granulaires de natures différentes en fonction de 'accé-
lération relative, I', et de la fréquence, f, nous a conduit a étudier le comportement sous
vibration des sables suivant un balayage en fréquence et en accélération. Des diagrammes
(T, f) représentant les mouvements d’ensemble des grains, la compacité dynamique et la
compacité relaxée (aprés arrét de la vibration) ont ainsi été réalisés. Dans un premier
temps, nous allons définir les différents mouvements observés et ensuite nous présenterons

les diagrammes (I", f) obtenus pour les deux sables les plus utilisés par Ferraz Shawmut.

V.A DEFINITION DES MOUVEMENTS GRANULAIRES

Au cours de nos expériences, différents types de mouvements granulaires ont été mis en
évidence tels que la formation d’une pente, d'un déme, un mouvement cohérent des grains,
de T'expansion et des vagues (fig.48). Ces mouvements sont similaires & ceux observés par

Hsiau en 2D [33]. Par contre nous n’avons pas observé le phénomeéne des vottes. Il faut
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toutefois noter que ces mouvements sont plus difficiles & détecter a 3D, a partir d’une

observation des mouvements a la paroi.

a)_

Figure 48 — Les différents types de mouvements granulaires observés au cours de nos expériences.
a) pente, b) dome, c) expansion (haut de I’échantillon), d) expansion (bas de I’échantillon), e)

vagues.

Les comportements collectifs des grains de type "cohérent", "expansion" et "vagues"
étant comparables & ceux décrits par Hsiau [15], nous nous sommes concentrés sur la des-
cription des mouvements "pente" et "dome". Une premiére étude porte ainsi sur 'inclinaison
et l'orientation de la pente en fonction des paramétres vibratoires (I', f). Tandis qu’une
seconde étude décrit en détails les différents types de cellules de convection observées pour

ces deux mouvements.

V.A.1 Formation d’une pente

D’apreés nos observations sur les sables, la mise en mouvement des grains sous vibrations
verticales prend toujours la forme d’une pente. Pour I' ~ 1,2, la formation d’une pente est
instantanée. Une pente se caractérise par deux parameétres : son inclinaison et son orienta-

tion. Des observations similaires aux notres ont été réalisées par Philippe [61].

v' L’inclinaison
Les études menées sur nos sables montrent que l'inclinaison de la pente dépend de la
fréquence et de ’accélération de la vibration. Ainsi, I'inclinaison de la pente est généralement
maximale pour une vibration comprise entre 1,2 et 2 g a 20 Hz puis diminue quand la

fréquence ou 'accélération augmente (fig.49).
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Figure 49 — Influence de la fréquence et de 'accélération sur 'inclinaison de la pente. Sable 8,
dpmoy = 266 pm, D = 28 mm et Hy = 30 mm, H hauteur du dénivelé de la pente (fig.50), o angle

d’inclinaison, pot vibrant Ferraz Shawmut, vibrations verticales.

v L’orientation
L’orientation de la pente est répétable mais nous n’avons pas pu déterminer son origine,
la verticalité de la vibration et la planéité du porte-échantillon ayant été minutieusement
vérifiés. En effet, pour un milieu granulaire donné a une vibration donnée, la pente s’oriente
toujours de la méme fagon. Toutefois, 'orientation de la pente est liée & la fréquence. En
effet, nos observations montrent qu’a fréquence fixe, la variation de ’accélération ne modifie
pas l'orientation de la pente. Par contre a accélération fixe, 'orientation de la pente varie
avec la fréquence. Cependant nous n’avons pas réussi a déduire de relation logique liant la

fréquence, ou tout autre paramétre, a I'orientation de la pente [79].

v’ La convection
La formation d’une pente a la surface d’un milieu granulaire résulte d’'un mouvement convec-
tif des grains. Généralement les grains montent au sommet de la pente en suivant la paroi
du récipient, puis descendent en avalanche le long de la pente et descendent le long de la
paroi opposée (fig.50a). Cependant un autre systéme convectif a été observé au cours de nos
expériences. La figure 50b décrit ce systéme convectif déduit des mouvements des grains
observés a la paroi.

Le systéme convectif "b" contient deux cellules de convection. La cellule supérieure

correspond a une convection de type "a". La seconde cellule, apparue a la base du récipient,
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Figure 50 — Cellules de convection déduites des mouvements des grains observés a la paroi lors

de la formation d’une pente.

fonctionne en sens inverse de la premiére. Les grains descendent le long de la paroi et
remontent & l'intérieur du milieu granulaire. Au point de jonction des deux cellules, les
grains ont deux possibilités : se rendre au sommet de la pente ou rejoindre la base du
récipient. Ce dernier systéme convectif a également été observé par Mobius et al [48|. D’apres
eux, ce systéme convectif asymétrique est caractéristique des milieux granulaires & faible
perméabilité, dans lesquels les effets de ’air sont plus prononcés. Ainsi ils ont observé ce
type de convection pour des billes de verre de diameétres < 0,5 mm dans le cas de récipients
aux parois lisses et pour des billes de verre de diamétres < 0,35 mm lorsque les parois des
récipients sont rugueuses. Ils affirment également que malgré une mise en place minutieuse

des billes dans les récipients, il est imposible de s’affranchir de ce type de convection.

V.A.2 Formation d’un déme

La mise en vibration d’un tas de sable produit rarement un déme parfait. Par contre
nous avons fréquemment observé des démes désaxés avec un coté plus pentu que 'autre
(fig.51). Nous avons remarqué que la formation d’'un déme est favorisée par l'utilisation
d’une fréquence élevée (100 Hz) ou en augmentant le diamétre des récipients.

Un doéme parfait (fig.51a) résulte d’'une cellule de convection torique ou les grains
montent au centre du récipient, descendent en avalanche a la surface du dome et des-
cendent le long de la paroi du récipient. Une coupe 2D passant par le sommet du déme

donne un schéma de convection identique a la convection 2D (fig.37).
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Figure 51 — Cellules de convection déduites des mouvements granulaires a la paroi lors de la

formation d’un déme.

Dans le cas "b" (fig.51b), deux cellules de convection cohabitent. Dans la premiére
cellule, la plus importante, la circulation des grains est basée sur un systéme convectif de
type "pente" (fig.50a). Sur le c6té sous le petit coté du dome se trouve la seconde cellule
de convection. Ce systéme convectif semble étre I'intermédiaire entre le systéme convectif
"dome parfait" (fig.51a) et le systéme convectif "pente" (fig.50a). Soit cette petite cellule de

convection disparait et une pente se forme. Soit cette cellule grandit et un dome se forme.

V.A.3 Construction des diagrammes (I, f)

Pour notre étude du comportement des milieux granulaires sous vibrations, nous avons
réalisé des diagrammes (I, f) représentant les mouvements d’ensemble, la compacité dyna-
mique ou la compacité relaxée en fonction de deux parameétres : la fréquence et ’accélération
relative I'. Les mouvements d’ensemble du milieu granulaire, la compacité dynamique et la
compacité relaxée, sont alors analysés pour une multitude de couples (I, f). La gamme de
fréquence de nos études est comprise entre 20 et 100 Hz. Tandis que ’accélération varie de
0 & 15 g. Les fréquences inférieures a 20 Hz n’ont pas été étudiées en raison de 'amplitude
limite du piston (12,5 mm). Les diagrammes (C, I', f) sont a 3 dimensions. Le mouvement
des grains ou la compacité représente alors la coordonnée "z". Les diagrammes présentés

dans la suite sont des projections 2D des diagrammes 3D construits.
Tous les résultats présentés dans la suite ont été obtenus avec le pot vibrant de 'EMSE.

Les expériences ont été menées dans des récipients cylindriques en polystyréne transparents

de diameétre intérieur D = 28 mm et de hauteur 70 mm. Ils sont remplis par la technique
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de la pluiviation simple jusqu’a une hauteur de sable Hy = 30 mm.

V.B ETUDE COMPORTEMENTALE DU SABLE SOUS VIBRA-

TIONS

Les sables 2 et 4 sont les plus utilisés dans la fabrication des fusibles. Par ailleurs ils
présentent l'intérét scientifique de montrer deux morphologie différentes. Le sable 2 est
composé de grains sub-arrondis de taille comprise entre 460 et 890 um avec dy,o, — 660 pm.
Le sable 4 est un sable aux grains anguleux de taille comprise entre 260 et 500 pum avec
un dy,e, = 370 pm. Les coefficients de dispersion de la taille des deux sables sont proches :

0,68 (sable 2) et 0,66 (sable 4). Ils sont donc peu polydisperses.

V.B.1 Comportement collectif des grains
V.B.1l.a Diagrammes des mouvements granulaires
v’ Le sable 2

Le diagramme des mouvements d’ensemble du sable 2 en fonction de la fréquence et
de I'accélération présente 2 types de mouvements : la formation d’une pente ou d’'un dome
désaxé et un phénomeéne d’expansion du lit granulaire (fig.52). Les mouvements des grains
apparaissent pour une accélération relative de 1,1 quelle que soit la fréquence. L’apparition
du mouvement entraine systématiquement la formation d’une pente. Le systéme convectif
est alors constitué d’une seule cellule de convection. Il est également possible d’observer des
domes désaxés avec deux cellules de convection (fig.51). En augmentant ’amplitude de la
vibration (augmentation de I' et diminution de f), le comportement "pente" se transforme
en un mouvement d’expansion du milieu. Aucune vague n’a été observée en utilisant le
pot vibrant de 'EMSE. Par contre le méme diagramme réalisé avec le pot vibrant Ferraz
Shawmut présente une zone de vagues pour I' > 8 et f < 30 Hz. Les résultats obtenus avec

le pot vibrant Ferraz Shawmut sont présentés en annexe D.
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Figure 52 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements d’ensemble du sable 2 soumis

a des vibrations verticales. d,oy = 660 pm, D = 28 mm, Hp = 30 mm, pot vibrant EMSE.

v’ Le sable 4

Les mouvements d’ensemble qui animent le sable 4 sont la formation d’une pente ou
d’un déme, un mouvement mélant pente et vagues et enfin un régime de vagues en f/4
(fig.53). La formation d’'un déme par les grains de sable 4 apparait pour des amplitudes
de vibrations de 'ordre de 0,4 mm. La limite d’apparition du mouvement est un peu plus
faible lorsque la fréquence tend vers 80 Hz. Comme précédemment, le diagramme obtenu
avec le pot vibrant Ferraz Shawmut est différent. La zone de ddéme apparait pour des
amplitudes plus forte de 'ordre de 1 mm. Le phénoméne de vagues n’apparait pas : il est

remplacé par de I'expansion pentue (Annexe D).

accélération S T

20 40 60 80 100
fréquence / Hz

Figure 53 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements d’ensemble du sable 4 soumis
q

a des vibrations verticales. dy,oy = 370 pm, D = 28 mm, Hyp = 30 mm, pot vibrant EMSE.
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Mouvements granulaires

» Les sables 2 et 4 présentent des comportements différents sous vibration.

V.B.1.b Etude du décollage du sable 2

Avec 'aide de la caméra vidéo-rapide, nous avons pu étudier le "décollage" du milieu
granulaire sous 'effet de la vibration. Nous avons déja vu dans la partie bibliographique
les causes physiques d’un tel phénomeéne ([18|, III.A ). Le décollage est I'une des carac-
téristiques des mouvements "cohérent" et "expansion". Cependant la détermination par
vidéo rapide de 'apparition du décollage montre que le mouvement "pente" est également
concerné. Un nouveau comportement mélant la formation d’une pente et le mouvement

cohérent existe donc (fig.54).

décollage

— W ot

pas de décollage

accélération / T

I I I I I I I 1
20 40 60 80 100
fréquence / Hz

Figure 54 — Apparition du décollage du milieu granulaire en fonction de la fréquence et de
l’accélération pour le sable 2 soumis a des vibrations verticales. d,oy = 660 pm, D = 28 mm, Hy

= 30 mm, pot vibrant EMSE.

L’amplitude du décollage est fonction de 'amplitude de la vibration (fig.55). En effet
I’amplitude du décollage augmente avec 'accélération et lorsque la fréquence diminue. La

figure 56 montre un exemple de décollage du milieu granulaire.

20 Hz
40 Hz
50 Hz
60 Hz
80 Hz
100 Hz

X %O pOm

amplitude du décollage / mm
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2 4 6 8 10 12 14 16
accélération relative ?

Figure 55 — Amplitude du décollage du sable 2 en fonction de I'accélération relative pour diffé-

rentes fréquences de vibrations. d;ey = 660 pm, D = 28 mm, Hyg = 30 mm, pot vibrant EMSE.
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Figure 56 — Décollage du sable 2 soumis & une vibration verticales de 10g et 40 Hz. d;,o, = 660

pm, D = 28 mm, Hy = 30 mm, pot vibrant EMSE.

Etudions maintenant l'influence de la fréquence et de 'accélération sur 1’évolution de
la compacité dynamique et de la compacité relaxée du sable 2 soumis & des vibrations

verticales avec le nouveau pot vibrant.

V.B.2 Etude de la compacité dynamique et relaxée

Dans cette partie nous traiterons uniquement du sable 2 dont les mouvements d’en-
semble viennent d’étre décrits. La compacité initiale des empilements de sable 2 construits

par pluiviation simple est de 0,674.

Comme dans 1’étude réalisée avec le pot vibrant de Ferraz Shawmut, le tassement
de 'empilement ne se produit que dans la zone d’apparition du mouvement autour de 1 g
(fig.57). Le gain maximal de compacité obtenu est de 5 %, ce qui correspond & une compacité
de 0,711. La dilatation maximale du milieu granulaire atteint 18 % en dynamique et 9 %
en relaxée. Les taux de dilatation et de tassement mesurés sont similaires avec les pots

vibrants.

dynamique relaxée

14

12 0.540

0.560
0.580
0.600
0.620
0.640
0.660
0.680
0.700
0.720

10

0.690
0.705
0.720

accélération / T
accélération / T’
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Figure 57 — Diagrammes fréquence - accélération de la compacité dynamique et de la compacité
relaxée du sable 2 soumis & des vibrations verticales. dy,ey = 660 pm, D = 28 mm, Hp = 30 mm,

pot vibrant EMSE.
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Etude de la compacité dynamique et relaxée

» En dynamique, observation de tassement pour des accélérations de faibles intensités.
» Le milieu granulaire se redensifie a l'arrét de la vibration.

» La dilatation du milieu granulaire s’intensifie avec ’augmentation de ’accélération ou

avec la diminution de la fréquence.

Nous avons vu au cours de notre étude bibliographique que la friction grain-paroi in-
fluence la formation des cellules de convection et des mouvements qui animent le milieu
granulaire. Aussi il semble intéressant d’essayer de controler et faire varier ces frottements

dans les expériences.

V.C INFLUENCE DE LA FRICTION AUX PAROIS

Jusqu’a présent les expériences étaient menées avec des récipients en polystyréne trans-
parent sans traitement de surface. Désormais les parois internes des récipients sont recou-

vertes d’un film de silicone afin de diminuer le coefficient de frottement grains - paroi.

La méthode de dépot du silicone est simple. Nous disposons de bombe aérosol conte-
nant un mélange de silicone et d’éthanol. Du silicone est pulvérisé sur la surface interne
des récipients. Les récipients sont ensuite égouttés pendant 10 minutes et mis a I'étuve a
35 °C pendant 30 minutes afin d’évaporer ’alcool. Les récipients sont ensuite fermés par un
bouchon a vis et mis a refroidir pour étre utilisés le lendemain. Une série de pesées nous a
permit de quantifier notre dépot de silicone. Une masse de 7,64 mg.mm~2 est déposée de

maniére constante.

Voyons maintenant 'effet d’une diminution de la friction grain - paroi sur les compor-

tements dynamiques des sables 2 et 4.

V.C.1 Influence sur le comportement dynamique

L’ajout de silicone sur les parois des récipients, diminue les frottements grains - parois
modifiant la mobilité des grains. Pour le sable 2, I'ajout de silicone sur les parois internes

des récipients permet 'apparition de vagues aux fortes amplitudes (I' > 10, f < 30 Hz)
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(fig.58). Cette zone de vagues n’apparaissait pas dans le diagramme réalisé sans silicone

dans les récipients.
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Figure 58 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements d’ensemble du sable 4 et du
sable 2 avec et sans silicone sur les parois internes des récipients soumis & des vibrations verticales.
dimoyg, = 370 pm, dyoyg, = 660 pm, D = 28 mm, Hy = 30 mm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée

au silicone.

Dans le cas du sable 4, les diagrammes (T', f) des mouvements granulaires dynamiques
avec et sans silicone sont proches (fig.58). La seule différence concerne la zone d’apparition

d’un déme qui disparait lorsque du silicone recouvre les parois des récipients.
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Influence de la friction sur les mouvements granulaires

» Sable 2 : apparition de vagues pour des accélérations de forte intensité.

» Sable 4 : disparition de la zone de déme.

Etudions maintenant I’évolution dynamique et relaxée de la compacité des empilements

de sable 4 lorsque du silicone est introduit dans les récipients.

V.C.2 Mesure de la compacité du sable 4

Comme 1'état de surface des parois internes des récipients a été modifiée, la compacité
initiale des échantillons de sable 4 a été recalculée. Avec la technique de pluiviation simple,
les échantillons de sable 4 ont une compacité initiale de 0, 643 lorsque du silicone recouvre
les parois des récipients. La compacité obtenue est plus forte de 1 % par rapport a celle des

échantillons initiaux préparés dans des récipients sans silicone sur les parois (0,636).
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Figure 59 — Diagrammes fréquence - accélération de la compacité dynamique (gauche) et relaxée
(droite) du sable 4 en présence de silicone sur les parois internes des récipients soumis a des

vibrations verticales. dy,0y = 370 pm, D = 28 mm, Hy = 30 mm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée

au silicone.

L’empilement des grains de sable 4 se tasse et se dilate de la méme maniére que les parois
des récipients soient recouvertes ou non de silicone (fig.59). Le tassement maximal obtenu
est de 0,659 pour I' = 1, ce qui correspond & un gain de compacité de 2,5 %. La dilatation

maximale du milieu correspond a une compacité de 0,482, soit une perte de compacité de
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27 %. L’évolution dynamique de la compacité d’empilements contenus dans des récipients
a faible taux de friction aux parois est équivalente a celle d’empilements contenus dans des

récipients sans pré-traitement de surface.

Au final, la dilatation la plus importante aprés arrét des vibrations vaut 15 %, soit une
compacité de 0,546. Ce taux de dilatation relaxée est plus important que ceux observés

jusqu’a présent en ’absence de silicone.

Influence de la friction sur la compacité du sable 4

» L’ajout de silicone ne modifie pas les taux de dilatation dynamique.

» La dilatation relaxée est plus importante en présence de silicone sur les parois.

La construction des diagrammes (I, f) permet de visualiser simultanément l'influence
de la fréquence et de 'accélération sur les mouvements d’ensemble des grains, la compacité,
dynamique et la compacité relaxée. Essayons maintenant de déterminer une relation liant

les mouvements ou la compacité avec la fréquence et ’accélération.

V.D MODELISATION ENERGETIQUE DES ETATS VIBRA-

TOIRES

V.D.1 Position du probléme et hypothéses

Les échanges d’énergie par unité de temps entre le systéme vibrant et le milieu granu-

laire sont régis par deux phénomeénes : la transmission et la dissipation de I'énergie.

v' Transmission de ’énergie

> Le pot vibrant délivre une puissance qui pilote le mouvement de la plaque a accélé-
ration et fréquence donnée. La puissance utile disponible sur la plaque est constante

et indépendante de la masse attachée a cette plaque.
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> Cette puissance est supposée étre transmise de facon intégrale a la plaque métallique
sur laquelle est fixée 1'accéléromeétre donnant la valeur nominale de 'accélération de
la plaque (pas forcément la méme a Uintérieur du milieu granulaire).

> Le récipient en polystyréne contenant 1’échantillon, collé sur cette plaque, transmet
les vibrations par ses parois latérales et sa paroi inférieure.

> Le milieu granulaire regoit les ondes vibratoires via les parois du récipient et les

transmet grain par grain, de proche en proche, a ’ensemble du milieu granulaire.

v' Dissipation de I’énergie

> On peut supposer que la dissipation d’énergie est faible lors de la transmission des
vibrations entre la plaque et le récipient.

> La dissipation d’énergie vibratoire s’effectue de fagon quasi-instantanée lors des chocs
entre les grains ou au niveau grains-paroi sous la forme d’ondes de compression et de
cisaillement, ou sous forme thermique.

> Les processus dissipatifs prés des parois du récipient et dans le volume seront affectés
difféerement quand la masse de grains augmente.

> Un coefficient d’atténuation a(z,r) peut étre défini pour traduire I'amortissement du
signal vibratoire transmis a tout le milieu granulaire.

> Nous supposerons en fait que le milieu granulaire est homogéne de ce point de vue la,
et que la puissance fournie au milieu granulaire par le pot vibrant sera une fonction
constante indépendante de la masse de solide présente dans le récipient cylindrique.

Ceci est vrai pour une fréquence et une accélération données W = W(T', f).

v Bilan
A chaque instant I’énergie transmise est égale a I’énergie dissipée . A la mise en route et a

la coupure du courant, les temps de relaxation sont trés faibles.

V.D.2 Etude de la transmission de 1I’énergie

Par définition, 'amplitude 2y de vibration de la plaque est définie par la relation (a), ou

I' représente 'accélération relative, g la force de pesanteur et f la fréquence de vibration
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en Hertz.

L'y
(2mf)?

Tant que ’énergie mise en jeu reste faible, ¢’est-a-dire avant 'apparition des phénoménes

(a) 20 =

d’expansion ou de vagues, le lit de poudre vibre en phase avec la plaque support. L’énergie
maximale transmise par le pot vibrant au milieu granulaire par cycle de vibration, pour

une masse m de poudre, peut alors s’écrire de la fagon suivante :

2
mg~ 1’
(b) Epv :mg22’0 = W :E0+E

Eo représente 'énergie nécessaire a la mise en mouvement du milieu granulaire. Tandis
que E est Iénergie cinétique transférée aux particules en mouvement dans un repére lié a
la plaque. La combinaison des équations (a) et (b) fournit une relation entre I" et f :

(C) I‘Zz_ﬂj(@+g)]€2

g m o m

L’observation des mouvements granulaires nécessite que 1’énergie par unité de masse,
Epy/m dépasse une valeur critique Eq/m ou
(d) E _ Ciimited”

m 272 f?

['jimite Teprésente 'accélération relative a partir de laquelle il est possible de mettre en
mouvement les grains. Nous avons observé la méme valeur ', =~ 1,2 quelle que soit la
fréquence. En remplagant Ey/m dans ’équation (c) :

2
(e) I' = Diimite + 29%% ?

Remplagons alors les diagrammes (I', f) des limites d’apparition des mouvements et
de la compacité dynamique (fig.60) par des diagrammes (I' - Tyimie, f2). Les transitions
inter-mouvements et les courbes iso-compacité se transforment en droites dont la pente
est proportionnelle & l’énergie par unité de masse E/m d’aprés le calcul précédent. Ce
résultat montre que c’est I'énergie apportée par unité de masse qui controle I’apparition des

mouvements et la compacité dynamique du milieu granulaire.
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Figure 60 — Diagramme des limites d’apparition des mouvements et de la compacité dynamique
en fonction du carré de la fréquence et de I'accélération relative du sable 4 soumis & des vibrations

verticales. dyoy = 370 pm, D = 28 mm, Hyp = 30 mm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée au silicone.

En supposant que cette énergie est entierement utilisée par le milieu granulaire sous

forme d’énergie potentielle, on peut en déduire un déplacement moyen équivalent de grains :

() E, = g.Az

Ainsi 'apparition du mouvement & 1,2 g correspond a une énergie de 1,63.107° J.Kg™!
soit un déplacement de 1,66 ym (Az/d = 4,5.1073). Ce résultat concorde avec les observa-
tions faites au cours de nos expériences. Un déplacement de 1,66 um des grains correspond
bien au phénoméne de "frémissement" observé des grains. De la méme fagon la transition
entre le mouvement de "pente" et celui de "pente + vagues" correspond & un déplacement
maximal des grains de 1,9 mm. Enfin apparition des vagues correspond a un déplacement
de 2,3 mm, soit trois fois le diamétre moyen des grains. Calculons également les déplace-

ments correspondants aux courbes iso-compacité dynamique (tab.6).

C 0,64 0,62 0,60 0,58 0,56 0,54 0,52 0,50
Az | 18 pm | 74 pm | 412 pm | 726 pm | 2,0 mm | 3,1 mm | 5,4 mm | 10,9 mm
Az/d | 0,05 0,20 1,11 1,96 0,43 8,32 14,6 29,4

Tableau 6 - Détermination des déplacements possibles du milieu granulaire en fonction de sa

compacité dynamique suivant la relation (f).
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Modélisation énergétique des états vibratoires

» La compacité dynamique du milieu granulaire vibré et les changements de comporte-
ment sont corrélés a I'énergie apportée au milieu granulaire par cycle de vibration (soit

encore a 'amplitude de la vibration).

» Cette énergie peut étre reliée a un déplacement moyen équivalent des grains.

Maintenant que les comportements sous vibrations des sables et billes de verre sont
mieux connus, il nous a semblé intéressant d’étudier 'influence de paramétres, jusqu’a
présents fixés, comme les dimensions de l'empilement granulaire initial. Cette étude ne

porte que sur un seul sable, le sable 4.

V.E ETUDE DE DIMENSIONNEMENT DES FUSIBLES

La société Ferraz Shawmut utilise pour fabriquer ses fusibles, des coques céramiques
de différentes tailles (diameétre et hauteur) suivant le courant nominal des fusibles. Par
ailleurs, suivant la taille de la coque céramique, un nombre plus ou moins important de
lames métalliques sont introduites dans le fusible. La présence de ces lames métalliques
dans I'empilement granulaire crée un effet de paroi qui va contraindre localement 'arran-
gement des grains. Depuis McGeary [49], il est connu que la présence d’une paroi influence

I’ordonnancement des billes de verre sur une épaisseur égale a 5 fois le diamétre des billes.

Aussi il nous a semblé intéressant de déterminer la loi d’échelle qui régie I'empilement
des grains de sable dans les fusibles. Pour cela, nous allons modifier la taille de nos "fu-
sibles modéles" et d’en étudier la conséquence sur la compacité des empilements. Pour les
échantillons ne contenant pas de lames métalliques, réduire leur diamétre par 2 pourrait
revenir simplement & y introduire une lame métallique au milieu. Notre étude portera sur
deux parameétres : le diameétre des récipients et la hauteur initiale de sable introduite dans

ces derniers.
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Chapitre V : Etude sous vibrations des milieux granulaires

V.E.1 Influence sur le comportement collectif des grains
V.E.1l.a Caractéristiques des échantillons initiaux

Deux parameétres sont modifiés au cours de cette étude : le diamétre D, des récipients et
la hauteur initiale Hq du lit de sable. Les récipients utilisés pour cette étude sont cylindriques
en polystyréne transparent. Leurs dimensions (Diamétre;ericur X Hauteur) sont 13x100
mm, 28x70 mm et 55x 120 mm. Le protocole expérimental est le méme que précédemment.
Les parois des récipients sont recouvertes d’un film de silicone puis séchées a I’étuve. Le sable
4 (dynoy = 370 pm), est introduit dans les récipients par la technique de pluiviation & un seul
tamis jusqu’a une hauteur Hy. La distance fond du récipient - tamis a due étre augmentée
a 120 mm au lieu de 100 mm précédemment (chapitre 2). Comme nous voulons faire varier
le diamétre et la hauteur initiale de sable, différentes hauteurs Hy/d ont été fixées : 40, 81,
122 et 162. Les mesures de la compacité initiale des échantillons ainsi préparés montrent
une certaine disparité résumée dans le tableau 7. Chaque valeur de compacité indiquée

représente la moyenne effectuée sur 5 échantillons.

D/d
35 76 149
Hy/d
A C =0,636 £ 0,026 | C = 0,628 £+ 0,010 | C = 0,706 %+ 0,021
0
m=335¢g m=154g m = 66,2 g
C = 0,660 £ 0,004 | C = 0,643 + 0,012 | C = 0,666 + 0,006
81
m=269g m=3l5g m=1259 g
C = 0,660 £ 0,000
122
m=104g
C = 0,666 £ 0,006 C = 0,652 £ 0,007
162
m=140g m = 2476 g

Tableau 7 — Mesure de la compacité des échantillons initiaux obtenus par pluiviation dans des
récipients de diamétres intérieurs 13, 28 et 55 mm et de hauteurs initiales de sable variant de 15
a 60 mm. La masse moyenne de sable introduite est également indiquée. dj0y = 370 pm, paroi

lubrifiée au silicone.
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L’étude de l'influence des dimensions initiales du milieu granulaire se divise en deux
parties. Dans un premier temps, des diagrammes (I', f) représentant les mouvements des
grains sont réalisés pour des échantillons quasiment aussi haut que large; c’est-a-dire de
dimensions D/d x Hy/d égalent a 35x40, 76x81 mm et 149x162 mm. Dans la seconde
partie, tous les couples D/d x Hy/d (tab.7) sont concernés mais seules les compacités

dynamique et relaxées de quelques couples (I', f) seront étudiées.

V.E.1.b Etude du comportement dynamique des grains

Les trois diagrammes présentés ci-dessous (fig.61) correspondent a trois types d’échan-
tillons : 35x40, 76x81 et 149x162 dont les compacités initiales sont rassemblées dans le
tableau 7. Les effets des dimensions initiales du milieu granulaire sont clairement visibles.
Dans les échantillons 35x40, les grains de sable se mettent en mouvement a 1,2 g suivant
une dynamique de pente. A partir de 6-7 g, deux possibilités s’offrent aux grains. Soit la
fréquence est inférieure a 60 Hz et alors la pente se transforme en vagues. Soit la fréquence
est supérieure & 60 Hz et la pente se transforme en un mouvement d’expansion du milieu
avec une surface plane, un décollage de ’ensemble des grains et un vol libre de particules
en surface. En doublant les dimensions du milieu granulaire initial (76x81), le mouvement
"pente + vagues" fait son apparition au détriment du phénoméne d’expansion. La zone de
formation des vagues est également réduite en fréquence. Cependant dans la zone indiquée
"pente", il faut savoir que la partie située au dessus de la ligne blanche correspond a un
mouvement convectif de type "pente" combiné avec le décollage du lit de grains. Cela re-
vient & un mouvement cohérent pentu. Enfin en doublant encore une fois les dimensions des
échantillons (149x162), les méme zones de comportements sont obtenues seules les tran-
sitions entre les comportements sont modifiées. L’apparition du mouvement a 100 Hz est

également plus difficile pour ce troisiéme type d’échantillon.

Essayons d’appliquer notre modélisation énergétique a ces résultats. D’aprés la modéli-
sation, quelle que soit les dimensions de ’échantillon, le méme comportement devrait étre
observé pour un méme couple (I', f). Or les trois diagrammes (I, f) (fig.61) montrent
qu’au contraire des comportements différents pour des couples (I', f) identiques. Notre

modélisation énergétique devra étre complétée dans 'avenir en faisant intervenir un effet
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Chapitre V : Etude sous vibrations des milieux granulaires

surfacique en plus de l'effet volumique. En effet dans 1’échantillon de dimension 35x40, de
forts effets de paroi existent et diminuent la mobilité des grains de sable. L’effet surfacique
ne peut alors plus étre négligé. A 'inverse dans ’échantillon 149x162, les effets de bords

sont négligeables devant le volume granulaire. C’est 'effet volumique qui domine.

Nous venons d’observer que 'augmentation simultanée du diamétre et de la hauteur
des échantillons modifie le comportement dynamique sous vibrations du sable 4. Observons
maintenant l'effet du diamétre et de la hauteur des échantillons sur la compacité dynamique

et la compacité relaxée du sable 4 afin de déterminer quel parameétre est prépondérant.

V.E.2 Influence sur la compacité du milieu granulaire

Dans un premier temps, nous étudierons l'effet d’une modification simultanée du dia-
métre et de la hauteur des échantillons sur la compacité. Ce cas de figure est représenté par
les échantillons de la section précédente qui sont aussi haut que large (Hy/D & 1). Ensuite
nous analyserons 'effet de la hauteur de sable sur la compacité du milieu granulaire. Deux
cas seront étudiés :

>> La hauteur de sable est inférieure au diameétre, Hy/D < 1

> La hauteur de sable est supérieure au diameétre, Ho/D > 1
Enfin nous présenterons les résultats de la variation du diamétre de 1’échantillon sur la

compacité dynamique (Ho/D # 1)
Afin de pouvoir comparer nos échantillons, nous utiliserons la valeur de AC/Cq x 100,

représentant le gain (tassement AC > 0) ou la perte (dilatation AC < 0) de compacité, au

lieu de la compacité.
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Figure 61 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements d’ensemble du sable 4 soumis &
des vibrations verticales pour différentes tailles d’échantillons. d,,o, = 370 pm, pot vibrant EMSE,

paroi lubrifiée au silicone.
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Chapitre V : Etude sous vibrations des milieux granulaires

V.E.2.a Influence conjointe du diamétre et de la hauteur des échantillons

Trois dimensions d’échantillons sont étudiées dans cette partie, 35x40, 76 x81 et 149x162.
La figure 62 résume les valeurs de gain/perte de compacité dynamique et relaxée obtenues

pour nos échantillons en fonction de la fréquence et de 'accélération relative, T'.

Quelle que soit la fréquence utilisée, 'augmentation des dimensions de ’échantillon ré-
duit le phénoméne de dilatation du milieu granulaire. Il semble qu’en augmentant la hauteur
de sable dans les récipients on crée un effet “silo”. En effet 'augmentation de la hauteur de
sable diminue la mobilité des grains dans la direction verticale. D’une part la propagation
de l'onde vibratoire est freinée lorsqu’elle traverse le milieu granulaire. Pour une hauteur
de 40 grains tous les grains peuvent étre mis en mouvement. Par contre pour une hauteur
de 162 grains, I'onde vibratoire regue par les grains de la couche supérieure est minime et
insuffisante pour permettre leur déplacement. D’autre part I'augmentation de la hauteur
de sable crée un effet de blocage des mouvements granulaires dus a 'augmentation de la

masse de grains qui appuie sur les couches inférieures.

Influence du diameétre et de la hauteur sur la compacité, H/D ~ 1

» L’augmentation des dimensions des échantillons réduit la dilatation du milieu granu-

laire (dynamique et relaxée).

La variation simultanée du diamétre des récipients et de la hauteur de sable montre un
effet sur la compacité du milieu granulaire. Les vibrations appliquées étant verticales, 'effet
de la hauteur de sable pourrait étre prédominant sur 'effet du diamétre. Afin de répondre

a cette question, faisons maintenant varier soit le diamétre des récipients, soit la hauteur

de sable.
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Figure 62 — Influence du diamétre et de la hauteur sur le gain/perte de compacité dynamique
(a-c-e) et de compacité relaxée (b-d-f) pour un rapport H/D de l'ordre de 1 & 20 Hz (a, b), a 60
Hz (c, d) et 4 100 Hz (e, f). dymoy = 370 pm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée au silicone.
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V.E.2.b Influence de la hauteur initiale de sable

L’étude de l'influence de la hauteur de remplissage des fusibles a été menée avec des
récipients de diamétre 13 mm (fig.63) et 55 mm (fig.64). Quel que soit le diamétre de réci-
pient utilisé, I'augmentation de la hauteur initiale du remplissage entraine une diminution
de la dilatation dynamique du milieu granulaire. Ces résultats confirment l'influence pré-
pondérante de la hauteur de sable sur la dilatation d’un milieu granulaire par rapport au
diameétre du récipient. D’aprés la modélisation précédente, une méme vibration fourni un
méme E/m au milieu granulaire quelles que soient ses dimensions. Un déplacement équi-
valent peut alors étre calculé correspondant & une compacité dynamique donnée. Seulement
si 'on compare le déplacement équivalent du milieu granulaire Az avec la hauteur initiale
de remplissage, on note que ce rapport diminue avec ’augmentation de la hauteur de sable.
Donc 'augmentation de la hauteur initiale de sable réduit 'effet du déplacement global du
milieu granulaire. Une atténuation de 'effet vertical de la vibration verticale est observé
réduisant la dilatation. On peut alors supposer que dans le cas de vibrations horizontales
la variation du diameétre des récipients deviendra le facteur majeur influencant le taux de

dilatation du milieu granulaire.

Influence de la hauteur initiale de sable

» L’augmentation de la hauteur initiale de sable entraine une diminution de la dilatation
du milieu granulaire.

» Le paramétre majeur (H ou D) pour la dilatation d’un milieu granulaire doit corres-

pondre & la direction de vibration.
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Figure 63 — Influence de la hauteur initale de sable sur le gain/perte de compacité dynamique

(a-c-e) et de compacité relaxée (b-d-f) pour un diamétre de récipient de 13 mm a 20 Hz (a, b), a

60 Hz (c, d) et & 100 Hz (e, f). dpmoy = 370 pm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée au silicone.
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c)

Figure 64 — Influence de la hauteur initale de sable sur le gain/perte de compacité dynamique

(a-c-e) et de compacité relaxée (b-d-f) pour un diamétre de récipient de 55 mm a 20 Hz (a, b), a
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60 Hz (c, d) et & 100 Hz (e, f). dpmoy = 370 pm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée au silicone.
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Vérifions maintenant l'effet du diameétre de 1’échantillon sur I’évolution de la compacité

dynamique et relaxée.

V.E.2.c Variation du diamétre pour une hauteur fixe de sable

Cette fois la hauteur de sable est fixée a 30 mm soit 81 grains et le diamétre des récipients

varie. Les trois méme fréquences ont été étudiées 20, 60 et 100 Hz (fig.65).

L’effet de la variation du diamétre sur la dilatation du milieu granulaire (fig.65) est
moins marqué que pour une variation conjointe du diamétre et de la hauteur. Les compa-
cités obtenues sont proches voire égales pour les trois diameétres de récipients utilisés. Ceci

semble confirmer un effet de la hauteur plus important que celui du diamétre.

Influence du diamétre sur la compacité pour une hauteur H fixe

» L’augmentation du diameétre influence peu la dilatation du milieu granulaire.
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e)

Figure 65 — Influence du diamétre sur le gain/perte de compacité dynamique (a-c-e) et de com-

pacité relaxée (b-d-f) pour une hauteur initiale de sable de 30 mm a 20 Hz (a, b), & 60 Hz (c d) et
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a 100 Hz (e, f). dpoy = 370 pm, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée au silicone.
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La figure 66 résume l'effet des dimensions du milieu granulaire sur sa dilatation dyna-
mique. En tragant la dilatation dynamique du milieu en fonction du rapport Hy/D, Ueffet
du diamétre et de la hauteur sont clairement visibles. Ainsi & diamétre fixe, la dilatation du
milieu granulaire diminue avec l’augmentation de la hauteur initiale de sable. Par contre
dans le cadre de vibrations verticales, & hauteur de sable fixe, la variation du diamétre des

récipients a peu voire pas d’influence sur la dilatation du milieu granulaire.
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Figure 66 — Infuence du rapport Ho/D sur la dilatation du milieu granulaire a 5g 20 Hz. doy =

370 pum, pot vibrant EMSE, paroi lubrifiée au silicone.
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V.E.2.d Modification du systéme convectif

D’autre part L’augmentation du diametre des récipients a permis d’observer une mo-
dification de la convection. Ainsi les échantillons de diamétre 13 mm présentent un seul
type de convection : la convection de type pente. La multiplication par deux du diamétre
des récipients (D = 28 mm) permet de former des déme correspondant & une convection
torique. En multipliant encore par deux le diamétre des récipients (D = 55 mm), un nouvel
état de surface est observé. Pour une vibration de 1,2 g 100 Hz la formation d’un cratére
est observée au centre de la surface du milieu granulaire (fig.67). Ce phénoméne correspond
a apparition d’un nouveau type de convection constituée de deux cellules de convection
toriques placées cote a cote dans le récipient. Ce phénomeéne a été décrit par Wassgren [87].
Pour exister, une cellule a besoin d’'un minimum d’espace, correspondant a sa taille critique.
Nous avons estimé cette taille critique en considérant que le gradient de vitesse des grains
dans une couche en mouvement touche N, grains avec N, compris entre 5 et 10 grains.
Une cellule cylindrique devrait donc comporter 2N, soit 15 grains en moyenne suivant le
diameétre du cylindre. Ceci correspond pour des grains de sable de diamétre moyen égale a
370 pm a un minimum de 2N.d soit 11 mm de diamétre pour une cellule. Ainsi a partir d'un
diameétre de récipient de 22 mm, il serait possible d’observer théoriquement deux cellules.
En fait, cette observation n’est réalisée qu’a partir d'un diameétre de 55 mm et pas avec un
diamétre de récipient de 28 mm. Donc le nombre critique de grains pour la bifurcation du

nombre de cellule de convection est tel que :

28 1 55 1
——— —<N.< —.=
(&) 0,370 4 0,370 4

Ceci est vrai pour le couple (I', f) étudié et avec une surface recouverte de silicone.

L’augmentation du diameétre du récipient permet I'insertion de cellules de convection sup-

plémentaires si le diamétre du récipient est un multiple de la taille critique de la cellule.
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Figure 67 — Schéma de la formation d’un cratére et dédoublement des cellules de convection. Les

zones en gris indiquent les zones de cisaillement.

En comparant les systémes convectifs avec le comportement global des milieux granu-
laires, on note que le passage d’une convection de type pente & une convection de type
déme modifie fortement le comportement du milieu granualaire (fig.61). Alors que I'aug-
mentation du nombre de cellules de convection toriques induit des modifications minimes

du comportement du milieu granulaire (fig.61).

Influence du diamétre des échantillons sur la convection

» L’augmentation du diameétre des échantillons permet d’augmenter le nombre de cellules
de convection.
» Une cellule de convection a besoin d’un espace minimum pour exister.

» Le changement de convection modifie le comportement global du milieu granulaire.

» Application directe a la présence de lames métalliques.

Ces résultats sont directement applicables & la fabrication des fusibles. En effet Ferraz
Shawmut produit des fusibles de diameétre et de hauteur différents et insére également
un nombre variable de lames métalliques a l'intérieur des coques céramiques. L’insertion
d’une lame métallique au centre d’une coque céramique correspond a la création de deux
sous-volumes. Ainsi 'observation du comportement des grains de sable dans un cylindre de
diameétre D; et dans un cylindre de diameétre 2D; coupé en deux par une lame métallique
est proche. Grace aux résultats trouvés au cours de cette étude, on sait qu’en fonction du
nombre de lames métalliques insérées dans le fusible, les cellules de convection seront dif-
férentes, que la mobilité des grains de sable sera modifiée et enfin que la compacité finale
obtenue sera différente. Ainsi il est désormais possible d’adapter les caractéristiques de la

vibration au nombre de lames métalliques des fusibles.
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Chapitre V I

Etude par tomographie X

Jusqu’a récemment l'observation de l’arrangement interne d’un milieu granulaire né-
cessitait de figer ’échantillon dans de la résine puis d’y découper des tranches. Chaque
coupe était ensuite polie et examinée a ’aide d’un microscope. Malheureusement cette mé-
thode comporte quelques défauts. En effet lors des phases de tronconnage et de polissage,
des grains peuvent étre arrachés, créant ainsi de nouvelles porosités et faussant l'analyse.
D’autre part, les relations stéréologiques qui permettent d’estimer certaines grandeurs de
la microstructure & 3D & partir de mesures sur un plan de section présentent des limites.
Par exemple il n’est pas possible a partir d’une section 2D d’estimer la connexité d’un em-
pilement de particules et le nombre total de particules par unité de volume. D’autre part,
I’arrangement des grains n’étant pas forcément isotrope, I'application de certaines relations
de stéréologie est délicate. L'utilisation de cette méthode classique d’observation des arran-

gements de grains n’est donc pas totalement satisfaisante.

A T’heure actuelle, une nouvelle méthode permet de déterminer les caractéristiques in-
ternes d'un empilement granulaire sans le détruire : la tomographie par rayons X. Cette
technique, non destructive, permet de réaliser I'image en trois dimensions d’un empilement.
L’analyse d’images permet ensuite de réaliser des mesures quantitatives directement sur
I'image 3D sans avoir besoin de poser aucune hypothése, quant a la répartition spatiale des

phases analysées.
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Ainsi pour compléter les mesures de compacités dynamique et relaxée développées dans
les chapitres précédents, nous avons réalisé plusieurs images 3D d’échantillons et développé
des algorithmes de traitement d’images permettant de déterminer des grandeurs telles que
la taille des grains, le nombre de contacts de chaque grain et la surface de ces contacts. La
compacité locale des échantillons a également pu étre déterminée ainsi que les caractéris-
tiques de la phase poreuse. L’intérét de la tomographie X est de pouvoir réaliser les mesures
aussi bien sur la globalité des échantillons que localement, afin de déceler ou non la présence
de gradient. Avant de détailler les traitements numériques, nous allons présenter le principe

de la tomographie par rayons X et détailler la préparation des échantillons analysés.

VI.A PRINCIPE DE L’ANALYSE TOMOGRAPHIQUE

VI.A.1 La tomographie X
VI.A.l.a Historique

A Torigine de la tomographie X se trouve la radiographie X. Cette technique fournit une
image 2D en projection d’une structure 3D sur laquelle les informations s’empilent les unes
sur les autres. Les premiéres tomographies apparaissent en 1923-1925. Elles sont fondées
sur un principe proposé par Boccage : faire tourner la source de rayons X et le récepteur
simultanément autour du patient ou de I'objet. Il s’agit en fait de pseudo-tomographie re-
constituant un seul plan net. Les autres plans sus- et sous-jacents apparaitront flous sur le

document final.

A Torigine du principe de Boccage se trouve une théorie mathématique développée par
Radon en 1917. D’apreés lui, il est possible de connaitre un objet complexe inconnu a partir de
ses projections dans différentes directions de ’espace en le reconstruisant. Malheureusement
sa théorie est mise a I’écart en raison des quantités de données trop importantes a traiter
pour I’époque. Il faut attendre 'apparition des premiers calculateurs pour que l'idée soit
testée. En 1968, les scientifiques Hounsfield et Mc Cormack mettent au point un prototype

industriel permettant de réaliser des projections sous différents angles dans des plans de
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I’espace et de reconstruire ensuite un objet 3D. La tomographie X est née. Tous deux

regurent le prix nobel de médecine en 1979 pour leurs travaux [82].

VI.A.1.b Principe de la mesure

Le principe de la tomographie par absorption de rayons X repose sur ’analyse multi-
directionnelle de I'interaction d’un faisceau de rayons X avec la matiére. L’enregistrement
par des détecteurs du rayonnement transmis s’effectue aprés traversée d’un objet. Selon la
nature de l'objet, le faisceau de rayons X va étre plus ou moins absorbé et une image 2D
représentant l'atténuation du faisceau émis est réalisée. Chacun des composants de 1’objet
atténue le rayonnement X en fonction de sa nature et de son épaisseur. Les détecteurs me-
surent une différence d’intensité du faisceau entre I’entrée et la sortie de 'objet qui s’exprime

par la loi de Beer-Lambert pour les milieux homogeénes :
(a) Isortie = entrée~e(7u.p.x)

ou u est le coefficient d’atténuation linéaire de la matiére traversée, p la masse volumique
de I’échantillon et = I'épaisseur de I’échantillon [43]. Ensuite I’échantillon pivote de quelques
degrés et une seconde image est réalisée. Cette opération sera répétée jusqu’a posséder suf-
fisamment d’informations pour recréer 'image en 3 dimensions. Dans un premier temps,
un sinogramme est construit représentant 'atténuation du faisceau X pour I’ensemble des
projections 2D en fonction du degré de rotation de ’échantillon. C’est a partir de ce sino-
gramme que les ordinateurs peuvent recréer le volume virtuel de l'objet. Trois méthodes
existent pour réaliser les images de tomographie X. Dans le premier cas, le tomographe
est de technologie "Fan Beam" ou "Eventail" ce qui signifie que le systéme d’acquisition
(source + détecteurs) fournit des données 1D pour la reconstruction d’images 2D. L’image
3D est reconstruite grace a un algorithme de traitement de la série d’images 2D [43|. Pour la
seconde méthode, le tomographe, de génération plus récente, dispose d’un systéme "Cone
Beam". Le faisceau émis et les récepteurs fournissent des données 2D permettant de re-
construire I'image 3D [43]. Enfin le rayonnement synchrotron permet d’obtenir un faisceau
parfaitement monochromatique et paralléle (source placée a l'infini) permettant de réaliser
des quantifications de phases et d’éliminer les artefacts lors de la reconstruction de I'image

[9]. Le principe d’acquisition et de reconstruction d’une image 3D avec le synchrotron est
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identique & celui d'un tomographe "Cone Beam". L’ensemble des géométries de faisceau

disponibles sont résumées dans la figure 68.

CCH Camera

1D detector CCD Camera

Nerays (8 Xerays (b) (©

Figure 68 — Les 3 types de faisceaux disponible en tomographie X. (a) geométrie "Fan Beam",

(b) géométrie "Cone Beam" et (c) cas d’une source synchrotron [71].

Dans le cas des tomographes "Fan Beam", I’analyse de I’échantillon est réalisée tranche
par tranche (fig.69). En effet la géométrie 1D du faisceau ne permet qu'un balayage trans-
versal de I’échantillon, c’est-a-dire couche par couche. L’angle d’ouverture du faisceau est
compris entre 30 et 60 degrés. Ensuite soit I’échantillon pivote sur lui-méme, soit I’ensemble
source-détecteur tourne autour de l'objet. Par la suite le faisceau X et le recepteur sont
déplacés afin d’analyser la couche située juste au-dessus de la précédente et ainsi de suite
sur toute la hauteur de I’échantillon. Cette technique, la plus ancienne, est longue et gour-

mande en temps de calcul pour la reconstruction car il faut déja reconstruire les couches

2D puis le volume 3D [82; 71].
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Figure 69 — Principe de la tomographie X avec un faisceau "Fan Beam" [11; 47].

Les tomographes "Cone Beam", plus récents, disposent d’une source de rayons X conique

qui intersecte un détecteur plan (fig.70). Dans ce cas, la source irradie I’ensemble de I'objet
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en une seule fois et les récepteurs placés derriére I’échantillon mesurent 'atténuation du
faisceau sur une projection 2D. Il suffit alors de faire pivoter 1’échantillon pour pouvoir
reconstruire le volume 3D correspondant a l'objet analysé. Cette derniére technique est

plus rapide que la précédente et nécessite moins de temps de calcul [82; 71].

reconstruction algorithm

moa|

volume reconstruction

Figure 70 — Principe de la tomographie X par faisceau "Cone Beam" [12].

Enfin une nouvelle technique de prise de vue a été développée pour les applications mé-
dicales; il s’agit du scanner hélicoidal. Avec les tomographes décrits précédemment, 1'objet
pivotait tandis que la source X et les détecteurs étaient fixes. Pour les scanners médicaux,
I'objet (en l'occurence le patient) est immobile et la source X et les recepteurs tournent
autour de lui. Les scanners hélicoidaux sont constitués d’un anneau dans lequel sont inserés
la source et les récepteurs de rayons X. Cette fois I'objet se déplace linéairement pendant

que tourne l'anneau [82].

Dans le cas du rayonnement synchrotron, des électrons, émis par un canon a électrons,
sont accélérés dans un accélérateur linéaire (linac) puis transférés dans un accélérateur cir-
culaire (booster synchrotron) jusqu’a ce qu’ils atteignent une énergie de 6 milliards d’élec-
tronvolts (6 GeV). Ils sont alors envoyés dans un anneau de stockage ott des aimants disposés
a lentrée des lignes de lumiére les concentrent en un faisceau extrémement fin permettant
de produire des rayons X extrémement brillants. L’échantillon & analyser est placé dans

la ligne de lumiére. La source du faisceau X étant située a l'infini, le faisceau qui irradie
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I'échantillon est de géométrie paralléle (fig.68). Certains artefacts créés lors de la recons-
truction des images sont ainsi évités. Dans le cas du faisceau synchrotron, c¢’est ’échantillon

qui pivote et non le faisceau.

VI.A.l.c Les essais préliminaires

Pour analyser des échantillons par tomographie X, il existe plusieurs possibilités tels
que les scanners médicaux, les (micro)tomographes classiques et enfin l'utilisation d'un
rayonnement synchrotron. Le choix dépend de ’échantillon & analyser, et plus précisément
de son coefficient d’absorption des rayons X, et de son épaisseur. Ces deux parameétres
vont déterminer I'énergie du faisceau nécessaire a l'analyse. Ensuite il faut connaitre la
résolution souhaitée et la résolution permise par ’appareil. Ainsi un scanner médical fournit
une précision de 'ordre du millimétre tandis que le rayonnement synchrotron peut fournir

une résolution de l'ordre de 0,1 pm.

Figure 71 — Exemple d'une coupe 2D extraite d’une image 3D obtenue avec un tomographe

classique. Image Digisens.

Dans un premier temps nous avons réalisé un essai avec un micro-tomographe de la so-
ciété Digisens. Les échantillons analysés représentent des quarts de cylindres de diamétre 28
mm et de hauteur 30 mm. La résolution obtenue est de 20 ym dans le plan XY et de 36 pm
dans la hauteur. Un exemple d’image obtenue est présentée a la figure 71. Deux problémes

se sont alors présentés a nous. Une forte dérive lumineuse est visible sur les images (bords
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plus clairs que l'intérieur de I’échantillon) ce qui nécessite un traitement de correction de
la dérive lumineuse pouvant modifier certaines caractéristiques des grains. Le second souci
est la résolution qui n’est pas excellente. En effet avec une résolution de 30 pm pour des
grains de 630 pum, la quantification de certains paramétres de ’empilement granulaire sera

limitée.

Finalement nous avons obtenu du temps de faisceau sur la ligne ID 19 & I’'European Syn-
chrotron Radiation Facility (ESRF) de Grenoble qui nous proposait pour des échantillons
cylindriques de 13 mm de diamétre et 14 mm de haut une résolution de 15 um sans dérive
lumineuse (fig.72). Le rayonnement synchrotron présente l'avantage d’un faisceau trés fin
et trés énergétique (mille milliards de fois plus brillant que le faisceau de rayons X utilisé &
I'hopital). D’autre part le faisceau X produit & I'ESRF est parfaitement monochromatique

et cohérent (source située a l'infini), ce qui n’est pas le cas avec les tomographes classiques.

Figure 72 — Exemple d’une coupe 2D extraite d’une image 3D obtenue a 'ESRF.

Voyons maintenant les caractéristiques des échantillons analysés a 'ESRF.
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VI.A.2 Réalisation des images 3D

VI.A.2.a Préparation des échantillons

Quatre échantillons ont été choisis pour étre analysés a 'ESRF. Ils correspondent a 4
états relaxés différents. L’ESRF nous proposait une résolution de 15 um pour une fenétre
d’analyse de 1024x1024 pixels? soit 15x15 mm?. Comme nous voulions pouvoir observer
I’arrangement granulaire aussi bien aux parois qu’au coeur des échantillons, nous avons

donc réalisé nos échantillons dans des tubes cylindriques de 13 mm de diameétre.

Quatre tubes en polystyréne transparent (les mémes que ceux utilisés dans I’étude pré-
cédente) ont été préalablement recouverts d’un film de silicone sur leur paroi interne. Aprés
séchage, un empilement de grains de sable 2 (d,,,, = 660 pm) a été introduit dans les tubes
selon la technique de la pluiviation & un seul tamis, et ce, jusqu’a une hauteur de 14 mm.
L’un des échantillons a été figé de suite dans la résine : il représentera ’état initial. Les
trois autres tubes ont été vibrés respectivement a 1,2 g, 2 g et 15 g avec une fréquence de
60 Hz pendant 90 secondes, soit 5400 cycles (tab.8). Les trois échantillons ainsi préparés
ont ensuite été figés dans de la résine époxy. Les caractéristiques des vibrations ont été
choisies a partir des diagrammes (I', f) des mouvements granulaires et des compacités.

Chaque échantillon est ainsi représentatif d’'un comportement type du sable 2 contenu dans

des récipients de hauteur 14 mm et de diamétre intérieur 13 mm.

échantillons 0 1 2 3
vibrations (60 Hz) non 12¢ 2g 15 g
mouvements ' pente + pente + vagues +
granulaires nen Tassement | Dilatation Dilatation
compacité dynamique | 0,698 0,710 0,630 trop de vol de particules
compacité relaxée 0,698 0,710 0,651 0,630

Tableau 8 — Caractéristiques des échantillons analysés a 'ESRF.
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VI.A.2.b Images obtenues 4 'ESRF

Le faisceau utilisé pour réaliser nos images 3D posséde une energie de 40 KeV. Le coef-

ficient d’absorption des rayons X du sable est de 0,66 cm™*.

Finalement, au lieu de réaliser une image par échantillon, il a été décidé de réaliser deux
images par échantillon ; I'une correspondant a la moitié basse de 1’échantillon et la seconde
a la moitié haute (fig.73). Ces deux images correspondent & une hauteur d’échantillon de 9
mm chacune, avec une zone de recouvrement de 1 mm entre les deux images. Une fois les
images réalisées, les ingénieurs de 'ESRF les ont recadrées et finalement 8 images de taille

920x920x 570 px® présentant avec une résolution de 15 pum ont été réalisées.

920 px .

Figure 73 — Position des deux images "haut" et "bas" réalisées & 'ESRF pour chacun des échan-

tillons.

Apres obtention d’images brutes 3D des empilements granulaires, et pour étudier ces
images, une premiére série de traitements numériques est nécessaire afin de seuiller les

images, puis les "nettoyer".

VI.A.3 Traitement des images

Toutes les opérations réalisées sur les images de tomographie X que nous présentons

sont réalisées avec le logiciel d’analyse d’images 2D et 3D Aphelion® de la société Adcis.

v' Découpage des images en sous-volumes

Chacune des images réalisées a 'ESRF (2 par échantillon) ont une taille de 920x920x570
px® ce qui correspond & une place mémoire de 3,8 Go. La capacité actuelle des ordinateurs

ne permettant pas de gérer de telles quantités de données et d’effectuer les algorithmes
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de traitement sur les images entiéres, la seule solution est de découper des sous-volumes
)
pour chacune des images et réaliser les traitements sur ces sous-volumes. En choisissant
correctement I’emplacement des sous-volumes, il sera possible de déterminer 'influence de
la position a l'intérieur du tube sur des grandeurs comme la taille des grains, la taille des
)

pores, la coordinence, etc...

Pour ce faire, 15 sous-volumes, répartis sur trois niveaux nommés "HAUT", "MILIEU" et
"BAS", ont été créés par échantillon. Chaque niveau est formé de 5 sous-volumes de taille
identique : 270x270x270 px® (fig.74). Or a chaque échantillon correspond deux images
nommeées "haut" et "bas" avec une zone de recouvrement de 1 mm. Suivant ’accélération
utilisée pour vibrer les échantillons, la surface du milieu granulaire a été modifiée. Ainsi
pour I'échantillon 1,2 g, une forte pente s’est formée a la surface de I’échantillon. Le posi-
tionnement des sous-volumes dans cette image était donc limité. Comme le positionnement
des sous-volumes doit étre identique pour les quatre échantillons afin de pouvoir les compa-
rer, c’est I'échantillon 1,2 g qui a imposé la disposition des 15 sous-volumes. Ainsi I'image
nommeée "haut" fourni les cing sous-volumes du niveau "HAUT" et I'image nommée "bas"
contient les deux niveaux "MILIEU" et "BAS" soit 10 sous-volumes. La figure 74 représente
les découpages en z et en (x,y) des sous-volumes. Une zone de recouvrement existe entre

les deux niveaux "MILIEU" et "BAS".

MILIEU

BAS

Figure 74 — Position des 15 sous-volumes dans les 2 images d’un échantillon.
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La taille des sous-volumes a été déterminée par I’échantillon lui-méme. Afin d’obtenir
des sous-volumes remplis de grains, il fallait éviter de les positionner trop prés des bords
de I’échantillon. Ensuite des essais préliminaires ont montré que des volumes de 300 pixels
de coté représentaient un volume acceptable pour les capacités de travail du PC. Les sous-
volumes finalement créés mesurent 270 pixels de coté. Le nombre de grains par sous-volume

varie de 210 & 260 environ.

v Uniformisation des niveaux gris dans les phases "sable" et "pores"

Malgré la bonne qualité des images obtenues a 'ESRF, il reste de petites corrections a
effectuer avant de réaliser des mesures de taille de grains par exemple. Ainsi regardez bien
la figure 75a, le niveau de gris a l'intérieur des grains n’y est pas uniforme mais semble
bruité. De méme les pores (en gris foncé) sont tachetés de points blancs. Le seuillage de
ces images sera de mauvaise qualité car des petits points vont apparaitre au milieu des
pores. Afin d’uniformiser le niveau de gris dans la phase "sable" et dans la phase "pores",
un premier traitement est réalisé qui va éliminer les imperfections. Pour cela une ouverture
d'un élément structurant, un octaédre de taille 1, est appliquée aux images. L’ouverture
consiste a réaliser une érosion puis une dilatation des éléments de 'image. Ainsi les "taches",

ul étaient en fait des pixels isolés, sont éliminées et les phases "sable" et "pores" deviennent
b

AR

Figure 75 — Nettoyage du bruit de fond de I'image. Coupe 2D d’une image obtenue & 'ESRF

plus uniformes (fig.75b).

-
= O

avant (a), et aprés (b) une ouverture avec un octaédre de taille 1. Echantillon vibré a 1,2 g 60 Hz.

v’ Seuillage

Maintenant qu’un filtrage a été réalisé, il est possible de seuiller les images proprement. Ce-
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pendant une question s’impose : comment savoir si le niveau de seuillage est correctement
choisi ? En effet un sur-seuillage va augmenter la taille des grains et un sous-seuillage aug-
menter la taille des pores. Dans les deux cas, les calculs de distribution granulométrique des
grains et des pores seront faussés. L’idée consiste alors a choisir un paramétre caractéristique
de notre échantillon, qui puisse étre déterminé indépendemment par une mesure globale sur
I’échantillon, et de déterminer sa valeur par analyse d’images pour différentes valeurs du
seuil. Il suffit alors d’ajuster le seuil pour obtenir une valeur par analyse d’images qui soit
la plus proche possible de la mesure globale. Le paramétre choisi est la compacité relaxée
de I’échantillon. Ce paramétre, calculé au moment de la préparation des échantillons, est
facilement mesurable par analyse d’images a partir d’une image seuillée. En effet la mesure
de la compacité en analyse d’images consiste a compter le nombre de voxels appartenant
a la phase "sable" et de diviser cette valeur par le nombre total de voxels contenus dans

I'image.

a)
Figure 76 — Etape de seuillage. Coupe 2D extraite de I’échantillon vibré a 1,2 g 60 Hz avant et

apres seuillage.

En théorie la méme valeur de seuil devrait étre obtenue pour toutes les images car les
quatres échantillons contiennent le méme sable et la méme résine donc les méme coefficients
d’absorption des rayons X. Cependant les conditions d’acquisition ne sont pas parfaitement
reproductibles, et une fois les images réalisées, les ingénieurs de 'ESRF ont recadré les
niveaux de gris des images indépendemment pour chaque échantillon (2 images). En consé-
quence une méme valeur de niveau de gris ne correspond plus & la méme phase dans toutes
les images. La valeur seuil est donc déterminée pour chaque échantillon a partir de sa com-

pacité propre. Le tableau 9 récapitule, pour les quatre échantillons, la valeur de compacité
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relaxée calculée a partir du volume et de la masse de grains dans un premier temps, et la

valeur du seuil trouvée avec la valeur de la compacité correspondante ensuite.

échantillon initial | 1,2g | 2g | 16 g

compacité relaxée | 0,698 | 0,710 | 0,651 | 0,630

valeur du seuil 140 130 145 152
compacité Al 0,693 | 0,710 | 0,659 | 0,633

Tableau 9 - Détermination du niveau de seuillage pour les échantillons analysés a 'ESRF

(échelle des niveaux de gris 0 - 256).

v’ Lissage de la surface des grains

Le seuillage des images fait apparaitre deux défauts dans les images : une forte rugosité a
la surface des grains et I'apparition de petits grains de taille comprise entre 1 et 2 voxels
(fig.77a). Afin de lisser quelque peu la surface des grains, une ouverture d’élément structu-
rant un octaédre de taille 2 est réalisée. D’aprés les courbes de granulométrie laser (fig.6)
les plus petits grains contenus dans le sable mesurent 100 pm. Tous les grains de taille infé-
rieure a 6 voxels sont donc éliminés par une ouverture conditionnelle d’élément structurant,
un octaédre de taille 5 et de connexité 6 (fig.77b). Le principe de 'ouverture conditionnelle
est d’éroder la phase "sable" puis de la reconstruire par une dilatation mais en conservant

le souvenir de la forme des grains. Ainsi la forme des grains est conservée et les "faux"petits

) ,_} )

P

Figure 77 — Défauts de I'image seuillée (a) et I'image seuillée corrigée (b). Echantillon 1,2 g 60

grains ont disparu.

-

Hz.
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v" Remplissage des "trous"

Désormais les images semblent de bonne qualité pour mettre en place les algorithmes de
mesure (taille des grains, des pores, etc). Cependant certains algorithmes nécessitent une sé-
paration préalable des grains. Pour ce faire, la fonction "ClusterSplitConvex" d’Aphelion®
est utilisée. Cette fonction sépare les grains selon le principe de la ligne de partage des
eaux contrainte par les maxima de la fonction distance. Seulement pour fonctionner cor-
rectement, cette fonction nécessite que les grains ne possédent pas de porosité interne. En
principe ce n’est pas le cas des grains de sable. Mais aprés observation des coupes 2D des
images, plusieurs grains contenant des pores sont décelés (fig.78a). Ces "trous" sont donc

bouchés artificiellement grace a la fonction "hole fill" d’aphelion (fig.78b), qui applique une

)

fermeture conditionnelle a I'image.
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Figure 78 — Exemple de grain de sable avec une porosité interne (a) et aprés application de la

PE—)

fonction hole fill (b). Echantillon 1,2 g 60 Hz.

A ce stade des traitements, les sous-volumes obtenus sont appelés dans la suite "sous-

volumes seuillés" (sous entendu "corrigés").

v’ Séparation des grains

Un algorithme de séparation d’objets (fonction ClusterSplitConvex) par ligne de partage
des eaux de la fonction distance, avec un paramétre ajustable ("force" de la séparation),
est proposé par le logiciel Aphelion®. Le résultat obtenu nous a semblé satisfaisant pour
nos grains (fig.79). La valeur de la "force" de la séparation a été adaptée pour chaque
échantillon afin d’obtenir des séparations correctes et éviter les coupures de grains. Tandis

que la force du filtre est optimisée pour chaque échantillon, la connexité est fixé & 6. La
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échantillons initiaux, 1,2 g, 2 g et 15 g.

valeur de la force du filtre a été fixée respectivement a 20 %, 15 %, 25 % et 25 % pour les
w‘j

AT

Figure 79 — Séparation des grains a partir de l'image seuillée (corrigée). Echantillon 1,2 g 60 Hz.

Les nouveaux sous-volumes obtenus sont nommés dans la suite "sous-volumes seuillés
séparés'. La figure 80 présente un rendu 3D de 'empilement granulaire de I’état initial dont
les grains sont seuillés et séparés. Nous allons maintenant présenter les résultats obtenus

avec différents algorithmes de traitement.

Figure 80 — Rendu 3D seuillé séparé de 'empilement granulaire de I’échantillon initial.
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VI.B RESULTATS DE L’ANALYSE D’IMAGES

Dans un premier temps, une étude granulométrique est présentée afin de déterminer
si 'application d’une vibration crée de la fragmentation des grains ou de la ségrégation.
Une mesure des variations locales de la compacité des 4 échantillons est ensuite mis en
relation avec diverses mesures réalisées sur les phases "grain" et "pore". Enfin une étude

de détection des hétérogénéités a l'intérieur des échantillons est menée.

VI.B.1 Analyse granulométrique

Il existe plusieurs fagons de mesurer la taille des grains en analyse d’images. Jusqu’a pré-
sent les images analysées étant & deux dimensions, il fallait avoir recours a des hypothéses
pour trouver la distribution granulométrique réelle des grains. Généralement une mesure
de la surface des grains était réalisée puis a partir de la distribution de tailles des surfaces
et grace a la matrice de Saltikov [10], il était possible d’obtenir une distribution granu-
lométrique en volume, dans le cas de particules sphériques. A 3 dimensions, le probléme
est nettement plus simple, disons méme qu’il n’existe plus! En effet il suffit désormais de
mesurer le volume en voxels des grains et de faire la conversion dans le systéme métrique
pour connaitre le volume des grains.

Pour ce faire nous utilisons les sous-volumes seuillés séparés dans lesquels les grains de
sable sont parfaitement individualisés. Comme il s’agit de sous-volumes et non de volumes
a part entiére, il faut leur appliquer un masque de correction de bord. En effet lors de la dé-
coupe virtuelle des sous-volumes, des grains ont été tronqués et la présence de morceaux de
grains va fausser la mesure granulométrique. Pour ce faire, tous les grains dont le centre est
compris dans une zone de 28 pixels au bord du sous-volume sont éliminés du sous-volume.
La taille de cette zone correspond a la taille des plus gros grains présents dans 1’échantillon
d’apres la distribution granulométrique obtenue par diffraction laser. Ainsi la mesure de
taille de grains réalisée par la suite n’est plus entachée d'un biais lié¢ & la présence du bord,
puisque tous les grains pouvant étre potentiellement coupés sont éliminés de maniére non
sélective. La mesure de volume est convertie en un diamétre équivalent, égal au diameétre

de la sphére de méme volume.
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Figure 81 — Comparaison des distributions volumiques de la taille des grains obtenues par analyse
d’images pour les 4 échantillons avec la courbe obtenue par granulométrie par diffraction laser

(Malvern Mastersizer 2000). Les aires sous les courbes sont égales & 1.

Les diameétres moyens obtenus par analyse d’images concordent avec la valeur moyenne
trouvée par granulométrie laser (642 pum). Les courbes des distributions granulométriques
en volume (fig.81) montrent que les distributions calculées par analyse d’images sont plus
reserrées que la courbe de granulométrie laser. La courbe de granulométrie laser est pro-
bablement plus large en raison de la technique utilisée qui peut donner pour une particule
allongée un diameétre plus grand ou plus petit que le diamétre équivalent, selon que cette
particule se présente avec sa plus grande dimension paralléle ou perpendiculaire au faisceau

laser (fig.82).

Laser ﬂ :]Dl
Laser <D __ 1D,
Figure 82 — Mesure de la taille d’un grain avec un faisceau laser.
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Le tableau 10 récapitule les résultats obtenus par mesure du volume en voxels des grains
dans les différents niveaux des échantillons. Au vu de la répartition des sous-volumes, deux
comparaisons sont possibles : I'une sur la position le long de ’axe de rotation de 1’échantillon

("HAUT-MILIEU-BAS") et I'une sur la position radiale ("COEUR-BORDS").

D yrain (p1m) initial 12 ¢g 2¢g 15 g Laser

moyenne en "HAUT" 609 + 10 | 624 £ 18 | 613 &+ 34 | 611 £ 34
moyenne au "MILIEU" 629 +£ 2 | 618 £ 11 | 627 &+ 14 | 616 £ 27

moyenne en "BAS" 605 = 6 | 636 £ 15 | 623 + 26 | 623 £ 11

moyenne au "COEUR" | 617 £ 14 | 644 + 16 | 635 £24 | 630 £ 7

moyenne aux "BORDS" | 614 + 13 | 622 £ 13 | 618 + 24 | 613 £ 26

moyenne des 15 s-v. 614 £ 13 | 626 £ 16 | 621 £ 25 | 617 £ 25 | 642 £ 7

Tableau 10 - Bilan de la mesure granulométrique directe & 3 dimensions dans les différents

niveaux des 4 échantillons.

La taille moyenne des grains n’évolue pas en fonction de la vibration, indiquant qu’il
n’y a pas d’abrasion des grains. La comparaison des diameétres moyens des grains suivant
la position des sous-volumes (tab.10) n’indique la présence ni de ségrégation ni de sédimen-
tation. Les distributions de taille des grains sont parfaitement homogénes dans toutes les
zones analysées des échantillons. Plusieurs explications possibles. Soit le systéme convectif
qui s’est développé pendant la vibration a eu un effet de brassage qui a homogénéisé les
échantillons au lieu de les ségréger. Soit la distribution granulométrique du sable n’est pas
assez large pour que la ségrégation ait lieu. Enfin la derniére possiblité concerne le temps
de vibrations. 5400 cycles, cela n’est peut-étre pas suffisant pour que la ségrégation se pro-
duise. Cependant I’existence de gradients locaux de taille de grains n’est pas & exclure a

I’échelle de quelques dizaine de grains.
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Mesure de la taille des grains

» Bonne concordance entre la distribution de taille des grains de sable calculée par analyse
d’images et la granulométrie obtenue par diffraction laser.

» Absence de fragmentation due aux vibrations.

» Absence de ségrégation a 'intérieur des échantillons.

Voyons maintenant comment évolue la compacité a I'intérieur des échantillons.

VI.B.2 Mesure de la compacité locale

Pour obtenir la valeur de la compacité d’un sous-volume, il suffit de réaliser une mesure
de la fraction volumique. C’est-a-dire qu’a partir des sous-volumes seuillés non séparés, un
comptage des voxels correspondant a la phase "sable" est effectué puis cette valeur est di-

visée par le nombre total de voxels du sous-volume.

Précédemment il a été expliqué que cette mesure nous avait permis d’optimiser notre
seuillage et les résultats présentés (tab.9) correspondent & la valeur moyenne pour les 15
sous-volumes de chaque échantillon. Les valeurs des différents seuils sont assez proches et
permettent d’obtenir des valeurs de compacité proches de celles obtenues par le calcul a
partir de la masse de grains et du volume de I’échantillon. Intéressons-nous maintenant
plutot a I’évolution de la compacité en fonction de la position des sous-volumes. La figure
83 montre les valeurs de compacité obtenues pour les 15 sous-volumes seuillés des 4 échan-

tillons.
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Figure 83 — Evolution de la compacité relaxée des 4 échantillons en fonction de la position des

sous-volumes.

Deux cas de figure peuvent étre décrits. Soit les échantillons sont globalement homo-
géne en compacité, soit les échantillons sont globalement hétérogéne en compacité. Ainsi la
compacité de I’échantillon initial est globalement la méme dans les trois niveaux ("HAUT-
MILIEU-BAS"). De plus les fluctuations entre les sous-volumes d’'un méme niveaux sont
minimes. L’échantillon initial est donc globalement et localement homogéne en compacité.
Ce résultat prouve que notre mode de préparation des échantillons permet de concevoir
des échantillons homogenes. Les deux échantillons vibrés & 2 et 15 g expriment bien une
dilatation. Pour ces deux échantillons, la compacité fluctue grandement d’un sous-volume
a l'autre. Cependant les compacités moyennes des trois niveaux sont proches. Les écarts de
compacité entre les sous-volumes correspondent au brassage des grains lors de la convection
et de 'expansion du sable. Les mouvements de grains étant nombreux et rapides, de fortes
hétérogénéités dans les empilements granulaires sont alors observées. Les échantillons dilatés
sont donc globalement homogénes en compacité mais sont localement hétérogénes en com-
pacité. L’échantillon vibré a 1,2 g montre clairement deux zones. D’abord les sous-volumes
des niveaux "BAS" et "MILIEU" sont tassés avec une compacité de l'ordre de 0,710, supé-
rieure a la compacité initiale (0,697). A l'inverse, la compacité des sous-volumes du niveau

"HAUT" indique que l'empilement est proche de I’état initial. Le phénoméne de tassement
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se produit donc dans les zones inférieures des échantillons. Ceci est en accord avec 'appli-
cation d’une vibration verticale de faible amplitude. En effet la vibration se propage du bas
vers le haut du milieu granulaire et donc seules les couches inférieures sont concernées par
le tassement. Finalement le phénoméne de tassement est un phénomeéne hétérogéne puisque
I’échantillons obtenus est globalement hétérogéne en compacité. Localement 1’échantillon

est homogéne en compacité, seules de faibles fluctuations sont observées.

Figure 84 — Evolution de la microstructure des empilements granulaires suivant l’accélération.
Coupes 2D (x,z) extraites des échantillons a) état initial, b) 1,2 g 60 Hz, ¢) 2 g 60 Hz, d) 15 g 60
Hz

7

Les coupes 2D extraites des différents échantillons (fig.84) montrent 1’évolution de la
microstructure des empilements en fonction de l'intensité de la vibration. Ces images sont
représentatives de I’évolution de la compacité. Les échantillons vibrés a 2 et 15 g (fig.84 c,d)
présentent un espace poreux plus important. Une modification de 'arrangement des grains
est également décelable. Ainsi des votites granulaires apparaissent dans les échantillons 2 et

15 g (fig.84 c,d).
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Mesure de la compacité

» Faibles fluctuations de la compacité dans 1’échantillon initial.
» La pluiviation permet de construire des échantillons homogéne en compacité.
» Le tassement est privilégié dans le fond de ’échantillon.

» Fortes fluctuations de la compacité dans les échantillons dilatés (2 et 15 g).

Si des variations locales de la compacité existent, des modifications de ’arrangement
granulaire devraient étre observées. Aussi nous avons réalisé une mesure de covariance
pour déterminer la présence d’arrangements particuliers de grains. La variation locale de
compacité est également observable avec des mesures de longueurs d’intercepts dans les

phases "grains" et "pores".

VI.B.3 Analyse de I’arrangement granulaire local

Il est intéressant de réaliser une mesure de la covariance afin d’analyser ’ordonnance-
ment des grains dans les empilements granulaires et éventuellement observer la formation
d’arrangements particuliers des grains. La covariance représente la probabilité pour qu'un
point éloigné d’une distance r d’un point de départ soit dans la méme phase ("sable" ou
"pore"). Mesurer la covariance permet par exemple de determiner s’il existe une périodicité
a courte distance dans 'arrangement granulaire. La covariance permet alors de connaitre
I'ordonnancement et donc 'homogénéité des échantillons dans les trois directions de I'es-
pace. Contrairement aux autres algorithmes qui ont été appliqués aux 15 sous-volumes des
4 échantillons, cet algorithme n’a été appliqué qu’a quelques sous-volumes. Ce sont les sous-

volumes seuillés-non séparés qui sont analysés ici.

Dans un premier temps, la covariance a été mesurée dans les trois directions de I'espace
pour un sous-volume situé en haut et au bord de I’échantillon 1,2 g (fig.85). Les trois
courbes obtenues se superposent, indiquant que 'arrangement granulaire est identique dans
les trois directions de 'espace. Un seul pic apparait, centré sur 42 pixels soit environ 630
pm. Le deuxiéme maximum, trés estompé, se situe a 85 um. Ceci est caractéristique de

configurations & deux grains en contact. Le tassement du milieu granulaire n’a pas créé
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Figure 85 — Mesure de la covariance dans les trois directions de ’espace pour un sous-volume

placé en haut au bord de I’échantillon 1,2 g.

d’arrangement structuré des grains.

Dans un deuxiéme temps, une comparaison a été effectuée entre plusieurs sous-volumes
extraits des 4 échantillons. Pour chacun des 4 échantillons, c’est le sous-volume situé au
centre du niveau "MILIEU" qui a été analysé dans la direction X (fig.86). Les courbes de
covariance obtenues sont similaires et aucune n’indique la présence d’un arrangement parti-
culier des grains. Quel que soit le niveau de vibration, ’ordre se situe a trés courte distance,
correspondant a la taille moyenne des grains. Par contre la covariance varie avec la compa-
cité. En effet plus la compacité est forte, plus les contacts entre grains sont nombreux et
plus la probabilité pour que deux points distants de r soient compris dans la phase "sable"
est forte. L'inverse est attendu et observé dans le cas des échantillons dilatés. La valeur
asymptotique théorique est égale & la compacité élevée au carré. Remarquons également
que le pic de covariance est décalé vers la droite pour les échantillons dilatés. En fait dans
un empilement lache, la distance séparant deux grains est plus importante et donc la pro-

babilité maximale pour laquelle deux points sont dans la méme phase correspond a une

distance plus grande. D’ou ce décalage du pic vers la droite.
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Figure 86 — Influence de la compacité sur 1’évolution des courbes de covariance pour un sous-

volume placé au centre, au milieu des 4 échantillons.

Mesure de I’homogénéité

» La mesure de la covariance montre que ’arrangement granulaire est aléatoire.

» Le tassement n’induit pas la formation d’un ordre particulier.

» L’ordre a courte distance correspond a la taille moyenne des grains.

Maintenant que nous avons déterminé ’absence d’arrangement particuliers au sein des
empilements granulaires obtenus par vibration, voyons si les mesures d’intercepts per-

mettent bien d’observer les phénomeénes de tassement et de dilatation.

VI.B.4 Influence de la compacité sur la porosité

Afin de caractériser la phase poreuse, nous allons analyser la taille des pores et leur
répartition dans les échantillons. Deux techniques de mesure de leur taille sont développées.
D’une part une mesure de la taille des intercepts et d’autre part la mesure de la taille des

octaédres pouvant étre inclus dans les pores.
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VI.B.4.a Mesure de la distribution de taille des intercepts

L’analyse des intercepts consiste & mesurer la distribution de taille des segments inclus

dans la phase considérée (fig.87), la porosité ici.

Figure 87 — Schéma de la méthode des intercepts.

La longueur moyenne des intercepts mesurée dans les pores est comprise entre 162 et
196 pm selon l'accélération de la vibration utilisée pour préparer les échantillons (fig.88). La
taille des pores évolue a I'inverse de la compacité. Plus la compacité diminue, plus la taille
des pores dans I'’empilement augmente. En effet le volume augmente quand la compacité

diminue et des intercepts plus grands peuvent donc étre introduits.
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Figure 88 — Distribution en volume de la taille des intercepts dans la phase "pores". Diamétre

moyen des grains = 630 pm.
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Le tableau 11 résume les différentes longueurs moyennes obtenues en fonction de la po-
sition des sous-volumes. Les pores sont quasiment de méme taille au centre et aux bords des
échantillons. L’écart entre les deux valeurs augmente légérement avec 'augmentation de la
dilatation. Mais ces écarts, toujours inférieurs a la résolution des images, sont peu signifi-
catifs. De méme la position le long de ’axe de révolution des échantillons a peu d’influence.
Les fluctuations mesurées correspondent plutdét aux fluctuations de la compacité dans les
sous-volumes. Ainsi dans I’échantillon 1,2 g, 'empilement dans le niveau "HAUT" est plus
lache que celui dans les deux autres niveaux. De méme la longueur moyenne des pores dans

ce niveau est plus grande (171 pum) que dans les deux autres niveaux (160 et 162 pm).

Lpore (pm) initial 12¢g 2g 15 g

moyenne en "HAUT" 163 £2 | 171 £8 | 178 £ 10 | 198 £5

moyenne au "MILIEU" | 159 &2 | 158 &= 3 | 183 + 11 | 194 + 10

moyenne en "BAS" 164 £3 | 162 £3 | 183 £ 11 | 198 £ 8

moyenne au "COEUR" | 160 £3 | 163 £8 | 176 £6 | 191 £ 6

moyenne aux "BORDS" | 163 £3 | 164 £ 7 | 182 £ 11 | 198 £ 7

moyenne des 15 s-v. 162 £3 | 164 £ 7| 181 £ 10 | 196 £ 8

Tableau 11 — Longueurs moyennes des intercepts dans la phase "pore" en fonction de la position

dans les échantillons.

Il serait intéressant de réaliser cette méme mesure de la taille des intercepts dans les
pores dans des directions de 'espace différentes afin de déterminer 'existence éventuelle

d’une orientation des pores dans I'’hypothése que ces derniers sont de forme allongée.

Mesure des intercepts dans la phase "pore"

» La taille des intercepts dans les pores évolue en relation avec la compacité.

VI.B.4.b Mesure de la distribution de taille des octaédres

La seconde technique permettant de mesurer la taille des pores consiste a y insérer des
octaedres. L’analyse consiste ici a mesurer la distribution de taille des octaédres inclus dans

la phase considérée. Cette méthode est complémentaire de celle des intercepts, puisqu’au

134



Paragraphe VI.B : RESULTATS DE L’ANALYSE D'IMAGES

lieu de faire croitre un segment 1D, ce sont des éléments volumiques qui sont introduits dans
la phase. Cette méthode permet encore mieux d’observer l'effet de la vibration sur la taille
des pores (fig.89). L’échantillon initial et I’échantillon tassé présentent une taille moyenne
d’octaédre de l'ordre de 180 pum. Tandis que cette taille augmente pour les échantillons
vibrés a 2 g (207 pum) et 15 g (222 pm). La taille de I'octaédre est représentée par le

diameétre de la sphére de méme volume.
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Figure 89 — Distribution en volume de la taille des octaédres pouvant étre inclus dans la phase

"pores".

Le tableau 12 résume les tailles moyennes des octaédres pouvant étre inclus dans les
pores en fonction de la position des sous-volumes. Comme pour les mesures précédentes,
aucun effet de la position axiale ou radiale n’est visible. La taille de I'octaédre moyen pou-
vant étre inclus dans les pores évolue de facon inverse & la compacité des échantillons.
Cependant les écarts de valeurs entre les diametres moyens des octaédres ne sont pas assez

important pour étre significatifs.
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Dypore (1) initial 12¢g 2¢g 15¢g

moyenne en "HAUT" 178 £ 2| 189 £ 11 | 2056 £8 | 226 £ 11

moyenne au "MILIEU" | 177 £ 2 | 172 £4 | 209 £ 13 | 217 £ 12

moyenne en "BAS" 181 £3| 178 £4 | 208 £ 13 | 223 £ 8

moyenne au "COEUR" | 177 =1 | 181 £ 13 | 205 £ 6 | 216 £ 12

moyenne aux "BORDS" | 179 + 3 | 179 4+ 10 | 207 £+ 11 | 223 £+ 10

moyenne des 15 s-v. 179 = 3 | 179 &£ 10 | 207 £ 10 | 222 4+ 10

Tableau 12 - Taille moyenne (diamétre équivalent) des octaédres pouvant étre inclus dans la

phase "pore" suivant la position dans les échantillons.

Les différentes mesures réalisées sur les grains et sur les pores des 4 échantillons per-
mettent de se conforter dans I'idée que toutes ces grandeurs sont liées. De 1’évolution de la
compacité découlent I’évolution de la taille des intercepts dans les grains et dans les pores,
I’évolution de la covariance et bien sir I’évolution des contacts entre grains. Ces résultats
ne sont pas fondamentaux en eux-méme mais pour la premiére fois une quantification 3D

a pu étre réalisée. Etudions maintenant les contacts entre les grains.

Mesure des octaédres dans la phase "pore"

» La taille des octaédres pouvant étre inclus dans les pores évolue en relation avec la
compacité.
» Cette méthode explicite bien 'effet du tassement et de la dilatation sur la phase po-

reuse.

L’évolution de la compacité s’observe également par 'intermédiaire de la mesure des

intercepts dans la phase "sable".

VI.B.5 Mesure des intercepts dans la phase "sable"

Le principe de la mesure des intercepts est de mesurer la distribution de taille des
segments pouvant étre inclus dans la phase "sable" suivant une direction de I’espace donnée.

Cet algorithme étant appliqué sur des grains non individualisés (sous-volumes seuillés non
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Paragraphe VI.B : RESULTATS DE L’ANALYSE D'IMAGES

séparés), 'effet du tassement (de la dilatation) se répercute sur la mesure des intercepts
par le biais du nombre de contact entre les grains. En effet le phénoméne de tassement
entraine une augmentation du nombre de contacts entre les grains et un intercept peut
alors traverser plus d'un grain. D’otul une augmentation de la longueur d’intercept dans la

phase "sable" avec le tassement.

_ 0,22 —0—1,2g 60 Hz
Fg 0,20 - —®—  Etatinitial
£ 018- f._‘w —A— 29 60Hz
~ ] //-boo'§> —%— 159 60 Hz
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Figure 90 — Distribution en volume de la taille des intercepts dans la phase "sable".

Par exemple, dans I’échantillon 1,2 g dont ’empilement des grains est dense (0,710), les
grains ont une probabilité plus grande de se toucher et un segment peut donc facilement
traverser deux grains, ce qui augmente la longueur calculée. A I'inverse, dans un échantillon
dilaté, il y a plus d’espaces libres entre les grains et la probabilité pour qu’un intercept
traverse deux grains est plus faible. La figure 90 permet d’observer ce phénomeéne avec une
taille moyenne d’intercept qui est plus importante dans I’échantillon tassé a 1,2 g (383 pum)
que dans les échantillons dilatés a 2 g (350 um) et 15 g (340 um). L’ensemble des résultats
des longueurs moyennes des intercepts est résumé dans le tableau 13. Les fluctuations de
longueur des intercepts mesurés entre le "HAUT" et le "BAS" des échantillons (tab.13) sont
reliées aux fluctuations de compacité déja notées (fig.83). L’intercept moyen plus élevé dans

le "BAS" de I’échantillon vibré & 1,2 g par exemple est dii & un nombre de contacts entre
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grains plus élevé, en relation avec la compacité plus élevée dans le "BAS" de cet échantillon.

lLyrain (pm) initial 12¢g 2¢g 15¢g

moyenne en "HAUT" 3714+ 3| 3713 £5 | 342 £ 16 | 336 £ 19

moyenne au "MILIEU" | 358 £ 5| 385 +8 | 360 £ 8 | 345 + 14

moyenne en "BAS" 3572|3904 | 349 £ 17| 339 £ 3

moyenne au "COEUR" | 363 +£9 | 388 &+ 13 | 350 £ 13 | 339 £ 6

moyenne aux "BORDS" | 363 =9 | 381 £8 | 351 £ 16 | 340 £ 15

moyenne des 15 s-v. 363 £9 | 383 £9 | 351 £15 | 340 £ 13

Tableau 13 — Bilan de la mesure de la longueur des intercepts dans la phase "sable" selon la

position dans les échantillons.

Mesure des intercepts dans la phase "sable"

» La taille des intercepts évolue en relation avec la compacité.

» Augmentation du nombre de contacts avec le tassement.

» Rupture de contact et diminution de la longueur d’intercept moyen lors de la dilatation.

VI.C ETUDE DES CONTACTS ENTRE LES GRAINS

Afin de compléter les mesures de tailles des grains et des pores dans les empilements,
une étude concernant les contacts entre les grains est également conduite. Caractériser les
contacts entre grains va nous permettre entre autres de détecter des voiites de grains. Les
voites de grains sont a l'origine de blocages des empilements granulaires et permettent
d’expliquer la dilatation de certains arrangements granulaires. Aussi pensons-nous pouvoir
en trouver quelques unes dans les échantillons 2 g et 15 g. Cette derniére partie traite donc
de la définition d’'une surface de contact, de la réalisation de mesures physiques de ces
contacts et enfin de la mise en place d'un algorithme de détection automatique des votites

dans les empilements granulaires.

VI.C.1 Définition d’une surface de contact

Il existe trois types de contacts dans les milieux granulaires :
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Figure 91 — Exemple de votite de grains extraite d’'un sous-volume de 1’échantillon 2 g 60 Hz.

> les contacts ponctuels
>> les contacts linéiques

> les contacts surfaciques

Les grains de sable utilisés pour réaliser les empilements étant de forme "sub-arrondis",
ils possédent des facettes pouvant étre a l'origine de contacts surfaciques. L’observation
des images de tomographie X montre des arrangements des grains de sable sous forme de

"puzzle" avec de nombreux contacts surfaciques (fig.92).

Figure 92 — Exemple d’arrangement des grains en "puzzle". Coupe 2D extraite de I’échantillon

1,2 g 60 Hz.
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Grace au logiciel Aphelion®, il est possible d’observer ces surfaces de contact en trois
dimensions. Afin d’observer ces contacts, nous avons dans un premier temps soustrait des
i "seuillées" les i "seuillées séparées" d’ g -vol le résultat d t
images "seuillées" les images "seuillées séparées" d’un méme sous-volume, le résultat devan
correspondre aux zones de contact entre les grains. Seulement les mesures de coordinence
effectuées sur ces images étant problématiques, il a été nécessaire de revoir notre méthode
de détection des contacts. Un nouvel algorithme de découpage des sous-volumes, de sépara-
tion des grains et de reconstruction des surfaces de contact est donc mis au point (Annexe

E). Les résultats présentés dans la suite sont issus de ce nouvel algorithme.

VI.C.2 Caractérisation des surfaces de contact
VI.C.2.a Comment mesurer les surfaces de contact ?

Le probléme du calcul d’'une surface n’est pas un probléme simple a trois dimensions.
Malgré cela, dans la littérature de nombreux travaux traitent de ce sujet. Toutes les mé-
thodes congues permettent de calculer, avec plus ou moins de précision et d’efficacité (en
termes de temps de calculs), la surface d’'un objet volumique donné. Or dans notre cas,
il nous importe de connaitre une surface de contact entre deux grains, c’est a dire une
entité non palpable, un objet d’épaisseur nulle. Cependant, les objets détectés avec I’algo-

rithme explicité ci-avant et représentant les surfaces de contact ne sont pas d’épaisseur nulle.

Nous avons choisi de mesurer les surfaces de contact par la méthode de Crofton, basée
sur la mesure de 'ensemble des surfaces projetées par I'objet dans toutes les directions de
I’'espace. Cette méthode doit donner une estimation correcte des surfaces de contact tant
que I’épaisseur des zones de contact détectées est faible devant leur largeur, ce qui est réalisé

ici (fig.113)

VI.C.2.b Mesure de la surface des contacts

La dilatation des empilements granulaires vibrés influencent peu les distributions de
taille des surfaces de contact entre les grains (fig.94) sauf pour I’échantillon vibré a 15 g

pour lequel les surfaces de contacts sont sensiblement plus faibles (tab.14). Une surface de
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Figure 93 — Exemple de surfaces de contact qui ont été connectées par ’algorithme de recons-

truction. coupes 2D

contact moyenne de 500 pixel® est mesurée, soit 56 500 ym? (tab.14).
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Figure 94 — Distribution en nombre des surfaces de contacts entre les grains pour les 4 échantillons

(1 pixel?® représente 225 pm?).

En supposant que la surface de contact soit un disque, son rayon serait de 134 pm. Par
comparaison avec la surface d’un grain, la surface de contact moyenne correspond a 4 %

de la surface totale d'un grain (d,,,, = 660 pm). Deux grandeurs intensives Scys et Syg
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S (pm?)

initial

12¢g

2g

15¢g

moyenne en "HAUT"

55 800 £ 1 800

56 300 = 2 300

54 200 £+ 4 000

53 100 £ 2 000

moyenne au "MILIEU"

58 300 + 2 000

56 000 £ 500

27 200 £+ 2 300

52 000 = 700

moyenne en "BAS"

95 600 £+ 1 600

97 200 = 2 000

55 100 £ 4 500

51 800 = 700

moyenne au "COEUR"

57 600 £ 3 200

58 100 == 900

58 300 £ 4 300

52 700 £ 1 600

moyenne aux "BORDS"

56 700 £ 2 000

96 300 = 1 100

55 400 £ 2 700

51 500 £ 700

moyenne des 15 s-v.

56 700 £ 2 300

56 500 = 1 100

56 500 = 1 100

52 000 = 700

Tableau 14 - Bilan de la mesure des surfaces de contact pour les 4 échantillons.

peuvent étre calculées comme suit :

(b) Scvs =

(c)

Surface totale de contacts entre les grains

Volume total des grains

Svs

Surface d'un grain

~ Volume d'un grain

Scvs représente la somme des surfaces de contacts détectées rapportée au volume de

solide analysé. Tandis que Sy g représente la surface volumique d’un grain. Le rapport Sgy g

/ Syg vaut 4,5 %, proche du rapport des surfaces calculé précédemment.

La distribution des surfaces de contact est liée a la distribution de taille des grains. La

figure 94 présente la distribution des surfaces de contact entre les grains pour les quatre

échantillons.

Mesure des surfaces de contact entre les grains

taille moyenne.

grains.

» La taille moyenne des surfaces de contact correspond a 4 % de la surface d’'un grain de

» Distribution de la taille des surfaces de contact est due a la distribution de taille des

» La surface moyenne de contact diminue avec la dilatation.

La détection des surfaces de contacts va nous permettre de mettre au point un algo-

rithme de détection des votites de grains a 'intérieur des échantillons.
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VI.C.3 Détections des voiites de grains

Définissons tout d’abord ce qu’est une voite. Une voite (fig.95) est consistutée d’une
succesion de grains qui possédent des contacts face-face entre-eux. Une votite a une forme
en arc-de-cercle sous lequel se trouve généralement un empilement plus lache. Cette aug-
mentation locale de la porosité est décrite par les cercles sur la figure 95. Egalement, un
arrangement ordonné des grains au dessus de la voiite est créé. Ces caractéristiques sont
typiques d’une voiites. Aussi en ajoutant ces caractéristiques a la détection des surfaces de

contacts, il est possible de mettre au point un algorithme de détection des votites.

Figure 95 — Les caractéristiques d’'une votte.

Des votites ont été détectées dans les 4 échantillons étudiés. Chacun contient un nombre
de vottes différent et les paramétres (nombre de grains impliqués, position dans 1’échan-

tillon) de ces votites doivent varier avec la compacité (fig.96).

Figure 96 — Exemple de voiite de grains extraite d’'un sous-volume de I’échantillon 2 g 60 Hz.
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Gréace a la tomographie X, il est désormais possible d’étudier les caractéristiques internes
d’un arrangement granulaire. Nous avons ainsi pu déterminer qu’un arrangement granulaire
construit par pluiviation est globalement et localement homogéne en compacité. Nous avons
ainsi observé que ni la pluiviation, ni le tassement, ni la dilatation ne créent d’arrangement
particulier des grains. L’ordre reste aléatoire. La tomographie X nous a permis d’analyser de
différentes maniéres 1’évolution de la porosité au sein des empilements granulaires. Enfin la
réalisation d’un algorithme de détection d’hétérogénéités de structure telles que les votites
granulaires est fort utile pour caractériser les empilements granulaires dans les fusibles. En
effet la présence d’une votite va créer une zone libre dans laquelle les vapeurs métalliques

vont se regrouper créant une surtension locale amenant a I’explosion du fusible.
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Cette étude s’inscrit dans le cadre de recherches menées au laboratoire SPIN / LPMG
depuis 1990 portant sur l'influence de sollicitations mécaniques sur le comportement des
milieux granulaires. Les études précédentes ont porté essentiellement sur l'effet des para-
meétres du procédé de compaction sur le comportement du milieu granulaire choisi et ses
propriétés. Pour notre part, nous nous sommes orientés vers I’étude du comportement de
milieux granulaires modéles (sables) soumis & des contraintes vibratoires. Les moyens mis
en oeuvre ont été la mise au point de dispositifs expérimentaux permettant d’étudier ’ef-
fet de la vibration sur le comportement de sables servant de matiére de remplissage aux
fusibles. La tomographie X a également été utilisée afin de caractériser les empilements gra-
nulaires obtenus. De morphologie différentes, les sables réagissent-ils de maniére identique
aux vibrations ? Lors de la fabrication, le but de 'emploi de systémes vibrants est d’obte-
nir des empilements granulaires permettant une coupure électrique. Aussi il nous a semblé
intéressant d’étudier I'impact des vibrations verticales sur des empilements de grains de
sable pour des gammes de fréquence et d’accélération étendues. Il est ainsi devenu possible
de déterminer quelle vibration il convient d’utiliser avec un sable donné pour obtenir le
tassement désiré. La morphologie des grains de sable, les dimensions (diamétre et hauteur)
des coques céramiques, et le nombre et 'agencement de lames fusibles insérées influencent

I’arrangement des grains de sable et peuvent modifier I'effet des vibrations.
La premiére tache de ce travail a été de caractériser les matériaux de 1’étude. Une étude

granulométrique et une analyse de la forme des grains ont été réalisées. Méme si au cours

de notre étude, seuls quelques sables ont été utilisés, la connaissance de la morphologie de
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tous leurs sables permettra a Ferraz Shawmut de disposer de points de comparaison. Ainsi
deux sables aux caractéristiques différentes ont été utilisés : I'un avec des grains anguleux
et I'autre avec des grains arrondis. Un mode de préparation reproductible des échantillons
a ensuite été testé. La technique dite de "pluiviation" semblait d’aprés la littérature trés
efficace pour réaliser des empilements de maniére reproductible. Aussi avons nous mis au
point un montage permettant le remplissage de récipients cylindriques par pluiviation avec
un protocole particulier défini au laboratoire. La mesure de la compacité des empilements
obtenus montre que la technique est reproductible. Les éprouvettes de sables obtenues pré-
sentant des compacités comparables, I'effet de la vibration peut étre quantifié. Différentes
hauteurs de chute des grains ont été testées, fournissant toujours un résultat reproductible.
Par contre la mise au point d’une technique de pluiviation par double-tamis, dont le but
est d’obtenir des empilements laches, montre que le choix de la matiére et de la maille du
tamis a une influence non négligeable sur la compacité finale et sur la reproductibilité des
échantillons. La technique de pluiviation, offrant plusieurs variantes, doit étre utilisée avec

soin pour apporter des garanties sur les caractéristiques des empilements modéles obtenus.

Par ailleurs un dispositif expérimental a été mis au point afin d’étudier 'effet des vibra-
tions sur le milieu granulaire et suivre les mouvements des grains & la paroi. Une caméra
vidéo rapide a été synchronisée sur la boucle d’asservissement d’un pot vibrant. Cette ca-
méra nous a également permis de réaliser des films des mouvements d’ensemble qui animent
les grains de sable pendant les vibrations. Le montage expérimental utilisé permet de faire
varier la fréquence et ’accélération relative de la vibration. Les résultats obtenus sont alors
représentés dans des diagrammes a trois dimensions : la fréquence, 'accélération relative et
la variable mesurée. La variable mesurée correspond au type de comportement du milieu
granulaire et a la compacité globale du milieu granulaire pendant les vibration et a 'arrét

des vibrations.

Plusieurs comportements de sables sous vibration ont été observés en fonction de la
fré t Iaccélérati lative. Ainsi d té tif; des t "pente"
réquence et 'accélération relative. Ainsi des systémes convectifs avec des types "pente" ou
"dome" ont été observés. Pour des vibrations d’intensité plus importante, le milieu granu-

laire se déplace comme un solide "cohérent" ou au contraire se dilate. Enfin un phénoméne
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de "vagues" est observé a la surface du lit granulaire pour des vibrations de trés fortes
amplitudes. Une étude du phénomeéne de "pente" montre que I'inclinaison de la pente est
maximale autour de 1 g puis diminue avec I’augmentation de 'accélération. L’orientation
de la pente est aléatoire mais la pente est répétable. Chaque sable présente un comporte-
ment sous vibration qui lui est propre suivant la taille de ses grains et leur angulosité. Mais
leur expansion et leur taux de tassement en dynamique sont similaires. Enfin tout deux se
redensifient a I'arrét de la vibration. Le tassement des empilements granulaires se produit

pour des vibrations proche de 1 g.

Une étude a été réalisée sur I'influence de I'état de surface de la paroi interne des réci-
pients. Du silicone a été ajouté a l'intérieur des récipients afin de réduire le coefficient de
friction grain-paroi. Le comportement collectif des grains en est peu modifié. Quel que soit
I'état de surface des parois des récipients, les diagrammes (I, f) de la compacité dynamique
et relaxée montre une dépendance vis-a-vis de 'amplitude de vibration. Aussi avons nous
développé un modéle reliant ’énergie nécessaire a un milieu granulaire pour se mouvoir,
lice & I'amplitude de la vibration et au comportement du lit de sable. Nous en avons déduit
qu’a chaque changement de comportement ou de compacité correspond un apport différent

d’énergie par le pot vibrant, indépendemment de la fréquence et de ’accélération relative.

Ce travail s’inscrivant au départ dans une problématique industrielle, il est intéressant
de réaliser une étude de dimensionnement permettant de comprendre les problémes liés
a un changement d’échelle. Des éprouvettes de diamétre et de hauteur différentes ont été
préparées. Les dimensions des récipients jouent sur l'arrangement des grains de sable et
sur la compacité. La variation du diameétre des récipients modifie les limites de transitions
entre les différents mouvements. D’autre part, pour un diameétre de récipient D suffisament
grand, un doublement du nombre de cellules de convection est observé. Une taille critique
t. de cellule de convection estimée & une vingtaine de fois le diamétre d’un grain a pu
étre déterminée. Si D (ou Hp) > n.t., avec n un entier, une bifurcation peut s’opérer et
une augmentation du nombre de cellules étre observée. L’augmentation du diameétre des
récipients influence peu la dilatation du milieu granulaire par rapport a la variation de la

hauteur. La propagation des vibrations étant verticales, ceci pourrait explique I'influence
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prédominante de la hauteur de sable. Une augmentation de la hauteur initiale de sable rend

difficile la mobilité des couches granulaires inférieures, réduisant la dilatation de I’ensemble.

La derniére étude réalisée concerne I’analyse des images 3D obtenues par tomographie
X. Avant de réaliser des mesures sur les empilements virtuels, nous avons opéré divers trai-
tements dans le but d’améliorer leur qualité et de pouvoir séparer correctement les grains.
Notre méthode d’estimation de la taille des grains par une mesure directe du nombre de
voxels 3D est comparée avec les résultats obtenus avec un granulométre du commerce. La
mesure de taille des grains de sable fournit un résultat identique a celui obtenu par gra-
nulométrie laser. Cette mesure montre également 1’absence de gradient de taille dans les 4
échantillons analysés par tomographie X. Ce résultat est peu trivial car nous savons par
ailleurs que les vibrations dans un milieu granulaire sont des sources de ségrégation im-
portantes. Il n’est pas pour autant illogique. En effet le comportement sous vibration des
sables est dominé par la convection. Or d’aprés la théorie des mélanges, la convection per-
met d’obtenir des mélanges de bonne qualité, a I'inverse la diffusion est peu efficace. La
premiére étude montre que seul I’échantillon initial est localement homogéne en compacité.
les échantillons dilatés (préparés a des accélérations de 2 et 15 g) montrent de larges fluc-
tuations locales de la compacité. Mais globalement la compacité moyenne par couche est
stable dans ces échantillons. L’échantillon tassé présente deux zones; I'un tassée homogéne
en compacité et une autre (couche supérieure) dilatée hétérogeéne en compacité. La mesure
de la covariance nous a permis de déterminer que les empilements de grains obtenus par
vibration ne présentent pas d’arrangement particulier. L’ordre & courte distance correspond
a la taille d'un grain : 'arrangement est aléatoire. Nous avons alors caractérisé la phase
poreuse et 'arrangement granulaire a ’aide de trois techniques : la mesure des intercepts
dans la phase poreuse, la mesure des octaédres inclus dans la phase poreuse et la me-
sure des intercepts dans la phase "grain". Les résultats obtenus concordent avec 1’évolution
générale de la compacité. A savoir qu'une diminution de la compacité correspond & une
augmentation du volume poreux et donc & une augmentation de la longueur moyenne des
intercepts (diamétre des octaédres) dans la phase poreuse. De méme une augmentation de
la compacité correspond a un rapporchement des grains, a une augmentation du nombre

de contacts et donc a une augmentation de la longueur moyenne d’intercept dans la phase
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grain". Ensuite nous avions voulu caractériser les contacts entre les grains. Pour ce faire
il a fallu mettre au point un algorithme de reconstruction des surfaces de contact. Une
distribution de la taille des surfaces de contact a été obtenue, en lien avec la distribution
de taille des grains. Notre but était de pouvoir mesurer la coordinence z des empilements.
Malheureusement, notre algorithme ne fournit pas un résultat satisfaisant pour l'instant et
devrait étre amendé pour éviter les problémes constatés dans 1’évaluation de la distribution
de z. Cependant un algorithme de détection de votites de grains & été réalisé. Des votites

de grains ont été détectées dans les quatres échantillons analysés.

L’é¢tude qui vient d’étre menée a permis de mieux comprendre l'importance de la vi-
bration sur la qualité des empilements granulaires. Disposant de diagrammes (I', f) de
la compacité des sables, la société Ferraz Shawmut peut désormais mieux définir les vi-
brations utilisées pour la fabrication des fusibles. L’étude du dimensionnement a permis
d’observer l'effet sur les empilements granulaires de 1’espace intérieur des fusibles. Afin de
compléter cette étude, il faudrait réaliser des échantillons de taille identique mais dans
lesquels des lames fusibles, en nombre et positionnement variables, seraient introduites et
comparer les résultats obtenus avec ceux connus pour du sable seul. Cela serait également
I'occasion d’étudier I'effet de I'introduction d’un élément étranger dans un milieu granulaire

et d’observer I'impact sur le mouvement des grains et la formation des cellules de convection.

D’autres parameétres n’ont pas été pris en compte ici, mais dont I’étude peut étre envi-
sagée. Ainsi l'effet du flux de gaz a I'intérieur du milieu granulaire au cours des vibrations
pourrait étre analysé. La présence d’un couvercle au dessus du milieu granulaire modifie-
t’il le transport du gaz dans le milieu granulaire par la le systéme convectif qui anime les
grains 7 Il serait intéressant de réaliser des expériences en remplacant 'air par de ’argon
ou travailler & pression de gaz réduite (vide). Au cours de ces travaux, nous avons abordé
I'influence de 1’état de surface des parois des récipients sur le comportement des sables
pendant la vibration. Cet effet mériterait d’étre approfondi en utilisant des récipients de
natures différentes. Notre modéle concernant la dissipation de ’énergie vibratoire pourra
étre étoffé par une étude sur les coefficients de restitution grain-paroi. Un autre paramétre a

étudier concerne la nature de la vibration. Nous avons utilisé une vibration verticale, tandis
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que pour la fabrication des fusibles des taps horizontales sont utilisées. Une comparaison
entre vibrations verticales et horizontales et des taps verticales et horizontales serait une

étude intéressante.
Ce travail nous a permis d’en connaitre plus sur le comportement des sables sous vi-

bration. Mais les milieux granulaires n’ont pas livré tous leurs secrets et bien des questions

nous animent encore. En témoigne la richesse des sujets intéressants a étudier.
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Annexe

Tests de controle de la qualité des

fusibles

I TEST DE DURETE AU PENETROMETRE

Des tests de dureté au pénétrométre sont réalisés sur des fusibles étalons afin de vérifier
régulierement le procédé de tassement des fusibles (fig.97). La valeur donnée par I'appareil
indique la profondeur d’insertion du pénétrométre dans le bloc de sable non aggloméré.
Elle doit étre inférieure a une valeur limite qui valide le bon remplissage du sable dans
le bloc. Cette valeur limite de pénétration a été définie empiriquement selon le type de
fusible testé. Cette technique de mesure de controle de la qualité de I'empilement & par-

tir d’'une mesure de dureté est bien adaptée pour I'investigation des milieux granulaires [31].

sable

coque

céramique

Figure 97 — Test de mesure de la dureté avec un pénétrométre.
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I MESURE DE LA PRISE DE MASSE

La seconde technique, utilisée ponctuellement par la société Ferraz Shawmut afin de
caractériser le tassement, consiste & mesurer la prise de masse des fusibles aprés ensablage.
Dans un premier temps, le volume intérieur des corps en céramique est déterminé par la
mesure de la quantité d’eau qu’ils peuvent contenir. Ensuite en mesurant la masse de sable
introduite, il est possible de remonter a la compacité des fusibles. Une prise de masse maxi-
mum est significative d’'un bon tassement. La mesure du volume intérieur de chaque corps
en céramique est nécessaire, car une variation de 4 % de leur volume a été mise en évidence.

C’est pour cette raison que cette technique n’est utilisée qu’au niveau de la recherche.

Les deux tests, précédemments décrits, permettent certes un contrbéle macroscopique
de la qualité de 'empilement mais ne fournissent aucune information sur la qualité de

I’empilement granulaire a I’échelle microscopique.
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Mesure de la coulabilité

Le testeur de poudre Hosokawa (fig.98) est un appareil permettant d’évaluer les para-
métres d’écoulement et de déferlement d’une poudre. L’évaluation de 1’écoulement d’une
poudre nécessite |'utilisation de 4 paramétres qui influent sur le phénomeéne. Ces facteurs
sont ’angle de repos, 'angle de spatule, la compressibilité, la cohésion ou 'uniformité. Le
déferlement est la tendance d’une poudre a s’écouler par plaques. L’évaluation de ce para-
meétre nécessite 3 mesures sur 'angle de chute, la dispersibilité et I’angle de différence [72].
A chaque mesure correspond une note qui est reportée dans la fiche de mesure (fig.99).

Les indices de Carr, I.,,.-, et d’'Hausner, H,, sont des indices thermodynamiques définis
comme : I.gr = W Les poudres ayant un indice 1.4, < 0,15 ont une bonne coula-
bilité. H, = prassse / Pacrée Les valeurs 1 < H, < 1,2 indiquent une poudre "free flowing",

c’est-a-dire trés coulable a coulable. Si H, > 1,4 les poudres sont cohésives.

Figure 98 — Le powder Tester d’Hosokawa.
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La pluiviation par double-tamis

Une seconde technique de préparation des empilements initiaux a été testée afin d’obtenir
des empilements plus laches. Ainsi un second tamis est placé au fond des récipients, trois
tiges de fer a 120° 'une de 'autre permettant de le remonter. La pluiviation se passe de
la méme maniére que précédemment a la différence qu'une fois une couche de 4 mm de
grains mise en place, le tamis placé au fond du récipient est remonté de 5 mm aérant ainsi

I'empilement granulaire (fig.100), et ainsi de suite, couche par couche.

....... .
g g

= PN ,C’j

JLL R I

2 g

” 3

H e

L A riicciccs R

Y

Figure 100 — Principe de la technique de pluiviation par double-tamis.

Les compacités obtenues sont plus laches comme I'indique le tableau 15 qui récapitule les
différents essais menés. La matiére du second tamis influence légérement les résultats et la

reproductibilité est un peu moins bonne qu’avec la technique de pluiviation traditionnelle.
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tamis plastique

maille 1,5 mm

tamis acier

maille 1,6 mm

tamis acier

maille 2,2 mm

tamis plastique

maille 2,5 mm

compacité

0,583

0,589

0,590

0,575

écart-type

1,2 %

2,6 %

1,0 %

0,9 %

Tableau 15 — Bilan des essais de pluiviation par double-tamis réalisés avec le sable 2. Le tamis
supérieur est en acier de maille 2 mm, seules les caractéristiques du tamis introduit dans le récipient

varient (récipient D = 28 mm, Hy = 30 1 mm, sable 2 d,,oy = 660 pm).
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Etude des mouvements granulaires avec

le pot vibrant Ferraz Shawmut

Deux pots vibrants ont été utilisés au cours de cette étude et les résultats obtenus dif-
férent quelque peu d’un pot vibrant a 'autre. Malgré un controle minutieux de la planéité
des porte-échantillons et 1'utilisation d’éprouvettes de sable comparables, les résultats res-
tent différents. Cette différence pourrait étre diie a la présence a l'intérieur du pot vibrant
de 'EMSE d’un composant électronique qui intervient sur la consigne de vibration. Ce

composant est absent du pot vibrant de Ferraz Shawmut.

I ETUDE DES SABLES

I.1 Sable aux grains anguleux : Sables 4 et 8

Pour cette partie, nous avons choisi de comparer deux sables : le sable 8 et le sable 4.
Ces deux sables sont constitués de grains anguleux de taille moyenne respectivement égale

a 270 pm et 370 um (fig.5, tab.3).

v' Comportement collectif des grains

D’aprés la littérature, I'apparition des premiers mouvements nécessite une accélération au
moins égale a 1,2 g. Le sable 4 commence a se mouvoir quand I' atteint 1,2 g quelle que
soit la fréquence (fig.101). Par contre, les grains du sable 8 (d,n, = 266 pm) commencent

a se mouvoir dés 0,6 g d’accélération a 20 Hz et 1 g & 100 Hz. Cette précocité pour la mise



Annexe D

en mouvement est probablement diie a la taille des grains du sable 8. Ces grains étant plus

petits, ils demandent chacun moins d’énergie pour se déplacer.

Sable 4 Sable 8
15 15
13 : 13
expansion pentue
0 11 L IR cxponsion
g 9
g 7 g - pente +
= )
g9 ® 5
d E]
3 3
L pas de mouvement 1 IT
— T+t 1 1 T 1T T 1 — T T T T T T
20 40 G0 80 100 20 40 60 30 100
frequence | Hz fréquence / Hz

Figure 101 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements des grains soumis & des vibra-
tions verticales pour les sables 4 et 8. dyoyg, = 370 pm, doygs — 266 pm, D = 28 mm, Hy = 30

mm, pot vibrant Ferraz Shawmut, pas de silicone.

Les comportements sont assez différents d’un sable a ’autre. Tandis que le sable 8 montre
une grande richesse de mouvements, ’ensemble des grains du sable 4 forment généralement
une pente se dilatant plus ou moins suivant I’énergie apportée par la vibration. Leur seul
point commum concerne la présence d’une zone de formation d’un déome parfait. Pour le
sable 8, les grains forment d’abord une pente, a laquelle viennent s’ajouter des vagues qui
remontent la pente pour des vibrations plus énergétiques. Lorsque 'amplitude des vibra-
tions augmente encore, l’expansion du milieu granulaire apparait. L’intérét du sable 8 est
la mise en évidence de la formation de vagues en f/2 comme décrites dans la thése de
Wassgren [87]. Ce sable est celui qui propose la plus grande variété de comportements d’un

milieu granulaire soumis & des vibrations verticales.

Par rapport aux résultats de Hsiau [33], la hiérarchisation des mouvements granulaires
est différente. Ainsi le mouvement "cohérent" devrait se trouver entre la formation d’une
pente et l'expansion. Or sur notre diagramme, la zone "expansion" et la zone "cohérent"
sont situées loin I'une de l'autre (fig.101). La différence avec les résultats de Hsiau vient du

fait que lors de ses expériences il a fait varier I' et f de fagon a toujours avoir une amplitude
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égale a 5 mm. Cela signifie que pour 1 < I'" < 15, la fréquence d’étude varie de 7 & 27 Hz. En
placant les points de mesures de Hsiau sur notre diagramme, il est évident que les limites
d’apparition des mouvements sont bien différentes. De plus, Hsiau a utilisé des billes de

verre, tandis que nous utilisons des grains de sable polydisperses en taille et en forme.

v' Etude de la dilatation volumique dans des conditions dynamiques

Au cours de la vibration, le volume du milieu granulaire est relevé de facon a pouvoir
calculer le taux de dilatation du milieu. Par manque de mesures, les diagrammes présentés
ici ne présentent pas ’évolution de la compacité dynamique en fonction de la fréquence et
de T'accélération mais seulement des allures de courbes iso-A(V) déduites de nos mesures
(fig.102). A(V) représente la différence entre le volume dynamique et le volume initial en
pour cent. Autrement dit, un A(V) positif indique une dilatation du milieu (Caynamique <

Cinitiate) €t un A(V) négatif un tassement.

Sable 4

= o
o
g g
g 8
g g
14 Tassement
T | m— T — m— — T T T T T T
20 40 G0 80 100 20 40 a0 80 100
fréquence / Hz fréquence / Hz

Figure 102 — Allure des courbes iso-A(V) dans un diagramme fréquence - accélération pour les
sables 4 et 8 soumis a des vibrations verticales. doys, = 370 pum, dpeyge = 266 pm, D = 28 mm,

Hy = 30 mm, pot vibrant Ferraz Shawmut, pas de silicone.

Malgré des comportements différents sous vibration, les sables 4 et 8 se dilatent de ma-
niére similaire. Du tassement est observé dans la zone d’apparition du mouvement autour de
1 g. En dehors de cette zone, seule I'expansion est observée. Plus I’amplitude des vibrations
est forte (fort I, faible f), plus la dilatation est importante. Le sable 8 se dilate légérement

plus avec une expansion volumique qui atteint les 33 %. L’expansion volumique est homo-
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geéne au sein des zones de "domes". Les domes de sable 8 se formant & une amplitude plus
faible (0,4 mm) que ceux de sable 4 (1-2 mm), leur expansion est plus faible. Globalement
les courbes iso-expansion volumiques suivent les contours des zones de mouvements granu-

laires (fig.101).

v' Compacité relaxée du sable 4

Nous avons observé précédemment que les milieux granulaires se dilatent généralement
sous l'effet de la vibration. Lorsque cette derniére est arrétée, les grains retombent dans
les récipients sous l'effet de la pesanteur. Le diagramme (', f) de la compacité relaxée a
été réalisé pour le sable 4 dont la compacité initiale vaut 0,636 (fig.103). Lors de 'arrét de
la vibration, une densification se produit sous l'effet de la pesanteur. Tandis qu’en dyna-
mique, une dilatation maximale de 33 % était obtenue (fig.102), en statique (état relaxé)
la dilatation maximale vaut 10 % (fig.103). Une zone plus dense est observée autour de 60
Hz pour I' > 8. Pour le moment, nous ne nous expliquons pas cette reprise de densité du

milieu granulaire cers 60 Hz.
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Figure 103 — Diagramme fréquence - accélération de la compacité relaxée du sable 4 suite & des
vibrations verticales. dyoyg, = 370 pm, D = 28 mm, Hy = 30 mm, pot vibrant Ferraz Shawmut,

pas de silicone.
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Sable 4 et 8 : grains anguleux, dpoyg, = 370 pm, dieyes = 266 pm, CV = 6 %

» Le sable possédant les plus petits grains présente une plus grande diversité de mouve-
ments granulaires.

» Pour les deux sables, seule la zone d’apparition du mouvement montre un tassement
du milieu granulaire.

» Les taux de dilatation dynamique des deux sables sont similaires.

I.2 Sable aux grains arrondis : le sable 2

Le sable 2 est constitué¢ de grains sub-arrondis de taille moyenne d,,,, = 660 pm.

v' Comportement collectif des grains

Le diagramme (I', f) des mouvements granulaires du sable 2 (fig.104) soumis a des vibra-
tions verticales présente trois types de commportements. Dés que 1’énergie fournie par les
vibrations est suffisante, les grains se mettent en mouvement suivant un flux convectif simple
formant une pente en surface. Ce comportement "pente" se transforme ensuite en expansion

plane du milieu puis en vagues suivant I’augmentation de 'amplitude de vibration.

accélération T
==]

1 pas de mouvement
1 T | T T T T T 1
20 40 50 80 100
frequence / Hz

Figure 104 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements d’ensemble du sable 2 soumis &
des vibrations verticales. d,oy = 660 pm, D = 28 mm, Hy = 30 mm, pot vibrant Ferraz Shawmut,

pas de silicone.
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v' Compacité dynamique et relaxée

La compacité initiale d’'un empilement de sable 2 est égale a 0,674. Les taux de dilatation
relevés (fig.105) sont au maximum de ordre de 17 %, alors que les sable 4 et 8 montrent
des taux de dilatation supérieurs a 20 %. Le diagramme (T', f) de la compacité relaxée
(fig.105) montre un tassement maximal de 6 %. Finalement le sable 2 a un comportement

collectif de ses grains différent des deux autres sables.
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Figure 105 — Diagramme fréquence - accélération de la dilatation volumique et de la compacité
relaxée du sable 2 soumis & des vibrations verticales. dy,oy = 660 pm, D = 28 mm, Hp = 30 mm,

pot vibrant Ferraz Shawmut, pas de silicone.

Cas d’un sable aux grains sub-arrondis : le sable 2, d,,,, = 660 ym

» Comportement collectif différent des deux autres sables.

» Dilatation dynamique inférieure aux deux autres sables.

» Tassement maximal de I'ordre de 6 %.

I ETUDE DES BILLES DE VERRE

v" Mouvements d’ensemble des billes de verre

Le comportement des trois lots de billes de verre est identique malgré leur différence de
diameétre moyen (fig.106). Trois types de mouvements collectifs de billes de verre sont ob-
servés successivement ; la formation d’une pente ou d’un déme, I'expansion du milieu et des
vagues. D’aprés Hsiau [33] et Wassgren [87], la mise en mouvement d’un milieu composé
de billes de verre aboutit a la formation d'un dome. Or Mobius [48] a récémment observé

que 'utilisation de billes de verre de diamétre inférieur a 500 pm dans des récipients aux

12
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parois lisses entraine la formation d’un mouvement convectif asymétrique correspondant a
la formation d’une pente et non d’un dome. Le diamétre moyen de nos billes étant inférieur
ou égal a 560 pum et les parois de nos récipients étant lisses, nos résultats sont cohérents
avec ceux de cet auteur. Des domes se forment parfois.

Les billes de verre se mettent facilement en mouvement. Ainsi & partir de 0,6 g et 20 Hz
(soit une amplitude de 0,37 mm), une pente apparait déja et ce quelle que soit la taille des
billes. L’accélération permettant la mise en mouvement du milieu granulaire évolue ensuite
linéairement en fonction de la fréquence. Le premier comportement observé oscille entre la
formation d’une pente et celle d’'un déme. Trés souvent, les domes sont desaxés montrant

ainsi les deux comportements simultanément.

Etude des billes de verre

La taille de la zone d’expansion évolue avec la taille des billes de verre. Ainsi lorsque le
diamétre moyen des billes augmente, la zone d’expansion apparait pour des amplitudes

de plus en plus faibles.

v Etude de la dilatation volumique dynamique

L’allure des courbes iso-AV montre que les trois lots de billes se comportent de facon
identique (fig.107). Les taux de dilatation observés sont relativement similaire pour les trois
lots de billes. La zone de tassement est comprise entre 0 et 2 g, valeur 1égérement supérieure
a celle des sables.

Les taux de dilatation des billes de verre sont similaires a ceux des sables.

v Etude de 'état relaxé

Nous avons observé précédemment que les milieux granulaires se dilatent généralement
sous l'effet de la vibration. Lorsque cette derniére est arrétée, les grains retombent dans les
récipients sous l'effet de la pesanteur. Nous avons donc réalisé quelques mesures du volume
final afin de tracer des diagrammes (I', f) présentant l'allure des courbes de dilatation
volumique relaxée pour les billes de verre (fig.108).

Deux comportements sont clairement observables (fig.108). Alors que la dilatation vo-
lumique dynamique des trois lots de billes de verre est comparable, la dilatation volumique

relaxée montre deux comportements différents. D’une part les billes de verre 1 montrent
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Figure 106 — Diagramme fréquence - accélération des mouvements d’ensemble des billes de verre

soumises & des vibrations verticales pour les lots 1, 2 et 3. dyoyp,, = 297 pm, dpoygy, — 364 pm,

dmoypys = 985 um, D = 28 mm, Hy = 30 mm, pot vibrant Ferraz Shawmut, pas de silicone.
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Billes de verre 1
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Figure 107 — Diagramme fréquence - accélération de la dilatation volumique dynamique des billes
de verre soumises a des vibrations verticales pour les lots 1, 2 et 3. dyoypy; = 297 pm, dioygys
= 364 pm, dpoypy, = 985 pm, D = 28 mm, Hg = 30 mm, pot vibrant Ferraz Shawmut, pas de

silicone.
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Billes de verre 2 Billes de verre 1

Billes de verre 3
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Figure 108 — Diagramme fréquence - accélération de la dilatation volumique relaxée des billes de

verre suite & des vibrations verticales pour les lots 1 et 3. dyoygy, = 297 pm, dioypgy, — 364 pm,

dmoygys; = 985 pm, D = 28 mm, Hyg = 30 mm, pot vibrant Ferraz Shawmut, pas de silicone.
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une forte tendance au tassement apres l'arrét de la vibration et ce quelles que soient les
caractéristiques de cette derniére. Ce taux de tassement varie de 2 & 5 %. Il diminue avec
I’augmentation de 'amplitude dynamique. D’autre part les billes de verre 2 et 3 se reden-
sifient a l'arrét de la vibration mais sans conduire a un tassement par rapport au volume

initial. Les taux de dilatation relaxés (6 %) sont inférieurs a ceux des sables (10 %).

Un diagramme (I', f) complet représentant la compacité relaxée du milieu granulaire a
été réalisé avec les billes de verre 2 (fig.109). La compacité initiale du milieu est de 0,609
aprés pluiviation. Suite a des vibrations verticales, la compacité relaxée varie entre 0,560
et 0,615. Le tassement du milieu granulaire ne concerne que la zone proche de la limite
d’apparition du mouvement. Les courbes iso-compacité montre que la dilatation relaxée
du milieu évolue comme 'amplitude de la vibration, c’est-a-dire proportionnellement a

laccélération I' et a I'inverse du carré de la fréquence.
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Figure 109 — Diagramme fréquence - accélération de la compacité relaxée des billes de verre 2
suite a des vibrations verticales. dpoyp,, = 364 pm, D = 28 mm, Hg = 30 mm, pot vibrant Ferraz

Shawmut, pas de silicone.
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Billes de verre 1, 2 et 3 : sphériques de taille moyenne différente

Le comportement collectif des billes de verre n’est pas influencé par leur taille. Seule la
limite d’apparition du mouvement d’expansion est modifiée.

Pas d’influence de la taille des billes de verre sur leur taux de dilatation en dynamique.
En mode relaxée, les billes de verre de plus petite taille (Billes 1) se tassent quelle que

soit I’accélération pour f > 60 Hz.
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Algorithme de reconstruction des

surfaces de contact

Le premier algorithme de séparation des grains ne permettant pas de détecter correc-
tement les surfaces de contact entre les grains, un second algorithme est développé qui va
nous permettre d’extraire toutes les surfaces de contact entre deux grains "suffisamment
proches". Il faut prendre en compte le probléme de la concavité des grains qui peut faire que
deux grains soient en contact sur deux zones disjointes (fig.110). Entre ces deux zones les
grains seront relativement proches 2-3 pixels (30-50 pm) mais pas directement en contact.
L’idée est de pouvoir détecter cette zone de non contact comme un contact afin de réunir

les deux contacts pré-existants.

Figure 110 — [llustration d’un contact double. Une zone de contact entre deux grains ot I'un des
grains présente une partie concave sur la zone de contact est entourée. Une seule zone de contact
doit étre extraite, alors que la différence directe entre I'image binaire de départ et 'image des

grains séparés nous en donne deux. Coupe 2D extraite de I’échantillon 1,2 g 60 Hz.
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Avant de présenter I’algorithme de reconstruction des surfaces de contact, un nouveau
découpage des images a été réalisée et une nouvelle technique de séparation des grains a
été appliquée. En effet la fonction "Cluster SplitConvex" d’Aphelion® crée des défauts en

coupant quelques grains en deux risquant de perturber la reconstruction des contacts.

I UN NOUVEAU DECOUPAGE DES IMAGES

Précédemment, 15 sous-volumes avaient été découpés dans les deux images composant
un échantillon et au besoin un masque de correction de bords était appliqué aux sous-
volumes afin d’éliminer les grains tronqués par le découpage. Cette fois 27 sous-volumes
sont créés par image, c’est-a-dire 54 sous-volumes par échantillon. Une zone de recouvre-
ment entre les sous-volumes est imposée pour éviter les problémes de bords. Cette zone de
recouvrement doit étre suffisamment importante pour que chaque grain puisse étre présent
en entier au moins une fois dans I'un des sous-volumes. En effet, si la zone de recouvrement
est choisie trop petite, par exemple 50 pixels, et quun grain de longueur 70 pixels (taille
maximum de nos grains) est coupé sur 'un des blocs, il se peut que, malgré cette zone de

recouvrement, il ne soit pas correctement restitué dans le bloc adjacent.

Finalement, les 8 images réalisées & 'ESRF (910 x 910 x 570 px®) sont divisée en 27
sous-volumes de taille 410 x 410 x 300 px® (50 Mo) avec une zone de recouvrement de 150

pixels (fig.111).

IT UNE NOUVELLE METHODE DE SEPARATION DES GRAINS

Comme précédemment, les sous-volumes sont seuillés, le bruit de fond est nettoyé, les
trous dans les grains sont bouchés et la surface des grains est lissée. Seule I'étape de sé-
paration des grains est modifiée. La figure 112 représente les différentes étapes du nouvel

algorithme de séparation des grains.
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Figure 111 — Le nouveau découpage des sous-volumes.
IIT LA RECONSTRUCTION DES SURFACES DE CONTACTS

L’idée de base de I'algorithme est de détecter les zones ol deux grains sont distants au
plus de 30 um (2 pixels) en effectuant une fermeture géodésique par un octaédre de taille
1 sur I'image des grains séparés. Le but est de reconnecter tous les grains distants au plus
de la taille de 'octaedre sans pour autant déformer les grains dans les parties non concer-
nées par les reconnections. En effet, une fermeture classique aurait pour effet de lisser les
contours de nos grains et ainsi 'obtention des surfaces de contact juste par différence avec
I'image des grains séparés s’avérerait impossible. Cependant cela ne suffit pas pour détecter

aussi la zone de concavité.

Pour pallier ce probléme (et ainsi ne détecter quune seule surface de contact pour la

zone entourée dans la figure 110), algorithme suivant est appliqué (fig.115).
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Figure 113 — Exemple de surfaces de contact qui ont été connectées par ’algorithme de recons-

truction.

Figure 114 — Les défauts de contacts entre les grains. Coupe 2D extraite de ’échantillon 1,2 g 60
Hz.
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MOTS CLES :

Sable, vibrations verticales, mouvements granulaires, transfert d’énergie, tomographie X, compa-
cité, contacts, vottes.

RESUME :

L’une des fagons de protéger une installation électrique d’une surintensité est d’utiliser un fusible.
Les fusibles de la société Ferraz Shawmut contiennent du sable facilitant I'extinction de l'arc
électrique créé par la surintensité. L’optimisation de I’arrangement des grains de sable grace a une
vibration permet d’améliorer les propriétés des fusibles. Des éprouvettes de sable, préparées par
pluiviation, sont vibrées a différentes fréquences et accélérations. Le comportement dynamique des
grains de sable et la compacité montrent une dépendance vis-a-vis de 'amplitude de vibration.
Une modélisation énergétique des états vibratoires est réalisée. Une étude de dimensionnement des
fusibles montre que dans le cas de vibrations verticales, I'effet de la hauteur de sable sur la compa-
cité du milieu granulaire est prédominant. Tandis que le diamétre des récipients modifie le systéme
convectif. La caractérisation d’empilements granulaires vibrés relaxés par tomographie X montre
que les vibrations ne créent pas de ségrégation. Une étude de la compacité locale et des mesures
d’intercepts dans les phases "grains" et "pores" permettent I’étude du tassement (dilatation). Des

hétérogénéités de structures sont également détectées.

KEYWORDS :

Sand, vertical vibrations, granular motions, energy transfer, X-ray Tomography, packing fraction,
contacts, arches.

ABSTRACT :

One way to protect electrical installation from over-current is the use of fuse. The fuses of Ferraz
Shawmut are filled with sand to enhance the extinction of the electrical arc due to overcurrent.
Optimize the sand grains arrangement by vibration improve the fuses properties. A protocol was
settled to build reproducible reference packings which are submitted to vertical sinusoidal vibration.
The kind of motion exhibited by the sand grains and the packing fraction are studied as a function of
both the frequency and the dimensionless acceleration. Master curves are derived and the results are
interpreted in terms of the energy transferred to the packing per unit vibration cycle. The effect of
the initial filling height of sand is most important than this of the inner container diameter. Finally a
characterisation of relaxed vibrated grains arrangements is realized by X-rays tomography. Packing
fraction, grains size distribution, pore size distribution and grain-grain contact area distribution

are calculated.
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