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Introduction  
A. Contexte 

 Les accidents nucléaires de Tchernobyl en 1986 puis de Fukushima en 2011 ont généré une 

ĐoŶtaŵiŶatioŶ ƌadioaĐtive iŵpoƌtaŶte de l’eŶviƌoŶŶeŵeŶt eŶ ĐĠsiuŵ, ǆĠŶoŶ et iode ŶotaŵŵeŶt 
(IRSN 2015). Parmi ces espèces, l’isotope ϭϯϳ du ĐĠsiuŵ est particulièrement persistant car sa demie 

vie est loŶgue ;ϯϬ aŶsͿ. Cet isotope est de plus tƌğs volatil et ĐoŶtaŵiŶe l’eŶviƌoŶŶeŵeŶt daŶs sa 
globalité : eau, sol, aiƌ et ďiosphğƌe où il peut s’aĐĐuŵuleƌ. (Bérard, B. Le Guen et al. 2001) 

Différentes technologies ont été développées pour dépolluer les eaux contaminées en césium. On 

peut Điteƌ ŶotaŵŵeŶt les sǇstğŵes d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ ĐoloŶne sur des adsorbants minéraux contenant 

des ferrocyanures (Michel 2015) ou les fibres composites polymère/zéolite (Kobayashi, Ohshiro et al. 

2016). Un bilan des matériaux employés a été réalisé dans la review de Ding. (Ding, Zhang et al. 2015) 

CepeŶdaŶt, les eauǆ ĐoŶtaŵiŶĠes douĐes et de ŵeƌ ĐoŶtieŶŶeŶt souveŶt d’autƌes ioŶs ;Na+, K+) qui 

peuveŶt eŶtƌeƌ eŶ ĐoŵpĠtitioŶ pouƌ l’adsoƌptioŶ et liŵiteƌ la sĠleĐtivitĠ.   

 Concernant les sols, un nombre relativement restreint de solutions existent. A Fukushima, les 

autorités ont traité les terres cultivables et les forêts proches des habitations (20 m) en prélevant les 

premiers centimètres de terre. La contamination est en effet généralement contenue dans cette 

couche superficielle (80% de la contamination dans les 5 premiers centimètres (Inoue 2012)) 

Cependant, les volumes de terre récoltés sont considérables et la préfecture de Fukushima a évalué à 

28 millions de m3 le volume total généré par les activités de dépollution. (IAEA 2014) Une étape de 

réduction du volume des teƌƌes à stoĐkeƌ est ŵeŶtioŶŶĠe daŶs le ƌappoƌt de l’IAEA eŶ aŵoŶt du 
stockage définitif des terres en attente de la désintégration du césium mais ils ne détaillent pas la 

technologie employée.  

Le nouveau procédé de flottation proposé par le CEA et AREVA qui sera présenté dans la thèse se 

positionne à cette étape de réduction de volume. (Faure and Messalier 2012) Il pƌopose d’eǆtƌaiƌe 
sélectivement  les argiles, des espèces minérales micrométriques en feuillets présentes dans les sols 

à une teneur comprise généralement entre 3 et 30% (Tsukada, Takeda et al. 2008; Koarashi, Moriya 

et al. 2012) pouƌ des sols foƌestieƌs ou eŵploǇĠs pouƌ l’agƌiĐultuƌe. Nous verrons en détail dans la 

thèse que les argiles sont en effet des adsorbants efficaces et sélectifs du césium 137 et sont 

d’ailleuƌs ƌesponsables de la limitation de la propagation du césium vers les couches profondes des 

sols. (Koarashi, Atarashi-Andoh et al. 2012) La flottation est une technique bien connue dans 

l’iŶdustƌie ŵiŶiğƌe et peƌŵet d’eǆtƌaiƌe de façoŶ sĠleĐtive des paƌtiĐules paƌ des ďulles eŶ asĐeŶsioŶ 
en jouant sur les différences des propriétés de surface des particules. Son principe est présenté en 

figure 1 :  
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Figure 1 : Schéma de principe de la flottation 

Les particules hydrophobes sont collectées par les bulles et transportées en surface dans une mousse 

aloƌs Ƌue les paƌtiĐules hǇdƌophiles ƌesteŶt eŶ suspeŶsioŶ. Nous veƌƌoŶs Ƌue l’eŵploi d’uŶ ageŶt 
teŶsioaĐtif de tǇpe ĐatioŶiƋue à uŶ dosage spĠĐifiƋue peƌŵettƌa d’appoƌteƌ l’hǇdƌophoďie ŶĠĐessaiƌe 
à la colleĐte des  paƌtiĐules d’aƌgile.  

Paƌ ƌappoƌt auǆ teĐhŶologies eǆistaŶtes, la flottatioŶ a l’avaŶtage d’ġtƌe uŶ pƌoĐĠdĠ ƌelativeŵeŶt 
simple à ŵettƌe eŶ œuvƌe aveĐ uŶe Ġtape pƌĠalaďle de taŵisage gƌossieƌ ;1-2 mm) puis la mise en 

suspeŶsioŶ et l’ajout du teŶsioactif. Le procédé peut fonctionner en continu et traiter des volumes 

élevés de boues selon son dimensionnement (de 30 L à plusieurs dizaines mètres cubes de boue à 

100 g/L par heure). Le tensioactif se concentre dans la mousse et la terre décontaminée en contient 

doŶĐ uŶe ƋuaŶtitĠ ƌĠduite. La flottatioŶ a aussi l’iŶtĠƌġt d’ġtƌe sélective des argiles et pas seulement 

des plus fines particules contenues dans la terre qui peuvent être de nature différente. Il faudra 

ĐepeŶdaŶt tƌouveƌ des ŵoǇeŶs d’Ġviteƌ l’adsoƌptioŶ du teŶsioaĐtif suƌ les paƌtiĐules aǇaŶt des 
pƌopƌiĠtĠs de suƌfaĐe pƌoĐhes de Đelles de l’aƌgile ;eŵploi d’ageŶts dĠpƌiŵaŶtsͿ.  

Les procédés concurrents les plus fréquemment rencontrés sont les procédés de lavage qui 

peƌŵetteŶt d’eǆtƌaiƌe la fƌaĐtioŶ la plus fiŶe de la teƌƌe eŶ effeĐtuaŶt des taŵisages suĐĐessifs seĐs 
puis humides et en utilisant un hydrocyclone. (Anderson, Rasor et al. 1999) D’autƌes auteuƌs 
décrivent une méthode plus artisanale applicable facilement sur le terrain qui consiste à utiliser une 

ďĠtoŶŶiğƌe pouƌ laveƌ le sol, des saĐs poƌeuǆ pouƌ filtƌeƌ l’eau ĐoŶteŶue daŶs la ďoue puis uŶe 
machine à laver pour essorer ces sacs. (Ishii, Terakawa et al. 2012) La séparation magnétique est 

dĠĐƌite Đoŵŵe uŶ ŵoǇeŶ d’eǆtƌaiƌe sĠleĐtiveŵeŶt les aƌgiles de tǇpe Ϯ :1 (montmorillonite, 

veƌŵiĐulite, illiteͿ Ƌui ĐoŶtieŶŶeŶt uŶe plus foƌte ĐapaĐitĠ d’adsoƌptioŶ du ĐĠsiuŵ Ƌue les aƌgiles 1 :1 
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(kaolinite) sur des terres préalablement tamisées. (Yuki, Sekiya et al. 2014) D’autƌes Ġtudes dĠĐƌiveŶt 
aussi des procédés électrocinétiques, par phytoremédiation (Ding, Zhang et al. 2015), par chauffage 

avec sublimation du césium ou élution du césium par un traitement acide (JAEA 2012).  

En 2013, uŶ plaŶ d’iŶvestisseŵeŶt d’aveŶiƌ ;PIAͿ gĠƌĠ paƌ l’AgeŶĐe NatioŶale de la ‘eĐheƌĐhe a iŶitiĠ 
un nouveau projet sur le Développement de Méthodes bio et Eco technologiques pour la 

remédiation raisonnée des effluents et des sols en appui à une stratégie de réhabilitation post-

accidentelle (DEMETERRES). Ce projet a été motivé par la volonté de développer une stratégie 

opérationnelle de décontamination eŶ Đas d’aĐĐideŶt gƌave, et ĐeĐi suite à l’aĐĐideŶt de Fukushiŵa. 
Les technologies actuelles génèrent des volumes de déchets importants qui sont inadaptés aux 

filières de gestion eŶ plaĐe et Ŷe peƌŵetteŶt pas toujouƌs de ƌestauƌeƌ l’usage, ŶotaŵŵeŶt agƌiĐole, 
des sols. (CEA 2013) L’eǆpeƌtise sĐieŶtifiƋue ĐoŶjoiŶte de phǇsiĐoĐhiŵistes, d’iŶgĠŶieuƌs pƌoĐĠdĠs et 
de ďiologistes issus du CEA, de l’IN‘A et du CI‘AD aiŶsi Ƌue l’eǆpeƌtise iŶdustƌielle d’A‘EVA et 
VEOLIA doit peƌŵettƌe d’aďoutiƌ au dĠveloppeŵeŶt de teĐhŶologies iŶdustƌialisaďles sous ϯ à ϱ aŶs. 
Les éléments radioactifs visés sont le césium 137 et le strontium 90. La thğse s’iŶsĐƌit daŶs le Đadƌe 
du projet DEMETERRES. 

B. Objectifs de la thèse 

 Dans la littérature, il existe assez peu de documents sur la flottation des argiles car elles 

ĐoŶstitueŶt ƌaƌeŵeŶt l’espğĐe Ƌue l’oŶ souhaite valoƌiseƌ. Des Ġtudes suƌ la flottatioŶ d’aƌgile 
colloïdale après coagulation pour la clarification des eaux (Rubin and Erickson 1971) ou sur la 

purification de la bauxite diasporique par flottation inverse des argiles par des tensioactifs 

cationiques spécialement développés (Zhao, Wang et al. 2003; Guan, Zhong et al. 2009) sont 

ŶotaŵŵeŶt pƌĠseŶtĠes. CepeŶdaŶt, Đes Ġtudes fouƌŶisseŶt assez peu d’iŶfoƌŵatioŶs suƌ les 
caractéristiques des suspensioŶs ;gƌaŶuloŵĠtƌie des paƌtiĐules, agƌĠgatioŶ, sĠdiŵeŶtatioŶ…Ϳ ou la 
ƋualitĠ des ŵousses ;huŵiditĠ, taille des ďulles…Ϳ. Elles soŶt, de plus, ƌĠalisĠes suƌ de petits pilotes 
de laďoƌatoiƌe eŶ ŵode ďatĐh aveĐ des teĐhŶologies d’iŶjeĐtioŶ des ďulles spĠĐifiques et difficilement 

tƌaŶsposaďles à l’ĠĐhelle iŶdustƌielle.  
 DaŶs le Đadƌe du pƌojet DEMETE‘‘E“ et du dĠveloppeŵeŶt d’uŶ pilote iŶdustƌiel, Ŷous 
avioŶs ďesoiŶ d’uŶe ĐoŵpƌĠheŶsioŶ ďeauĐoup plus gloďale et Đoŵplğte du sǇstğŵe afiŶ de pouvoiƌ 
valideƌ l’utilisatioŶ de Đe pƌoĐĠdĠ pouƌ l’eǆtƌaĐtioŶ des fiŶes paƌtiĐules d’aƌgile et pouƌ appoƌteƌ des 
ĠlĠŵeŶts pouƌ le diŵeŶsioŶŶeŵeŶt d’uŶ pilote iŶdustƌiel.  
Nous avoŶs Đhoisi de tƌavailleƌ suƌ des suspeŶsioŶs ĐoŶteŶaŶt uŶiƋueŵeŶt de l’aƌgile, de tǇpe illite 

connue pour piéger le césium de manière irréversible, et du tensioactif cationique, de type 

aŵŵoŶiuŵ ƋuateƌŶaiƌe. Le Đhoiǆ de Đe sǇstğŵe siŵplifiĠ s’est avĠƌĠ ŶĠĐessaiƌe pouƌ Đette pƌeŵiğƌe 
étude car nous verrons que le procédé de flottation fait appel à une multitude de mécanismes 

physiques, mécaniques et physico-chimiques dans un milieu triphasique dynamique et constitué de 

deux zones aux comportements bien différents : la suspension aérée et la mousse. Nous étudierons 

ŶotaŵŵeŶt l’iŶflueŶĐe des paƌaŵğtƌes suivants : la gƌaŶuloŵĠtƌie et la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de l’aƌgile, le 
dĠďit d’aiƌ, la dose de teŶsioaĐtif eŵploǇĠe ;degƌĠ d’hǇdƌophoďiĐitĠ vaƌiaďleͿ, la pƌĠseŶĐe de sels 
daŶs l’eau ou le teŵps de ƌĠsideŶĐe de la ŵousse suƌ les peƌfoƌŵaŶĐes du pƌoĐĠdĠ de séparation.   

 

Dans une première partie, la structure des argiles et les ŵĠĐaŶisŵes ĐoŶduisaŶt à l’adsoƌptioŶ 
sélective et quasiment irréversible du césium sont présentés et détaillés. La comparaison de 

diffĠƌeŶtes faŵilles d’aƌgiles guide le Đhoiǆ de l’aƌgile à Ġtudieƌ. Le pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ aiŶsi Ƌue les 
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différentes technologies existantes sont décrites. Ensuite, nous voyons comment caractériser les 

écoulements à bulles et quels sont les microphénomènes physiques qui permettent le transport 

d’uŶe paƌtiĐule veƌs la ŵousse à tƌaveƌs des ŵodğles de flottatioŶ de la littĠƌatuƌe. EŶfiŶ, la 
littĠƌatuƌe eǆistaŶte suƌ la flottatioŶ des aƌgiles et les ŵĠĐaŶisŵes d’adsoƌptioŶ d’uŶ teŶsioactif 

ĐatioŶiƋue suƌ l’aƌgile sont rappelés.  

 

La seconde partie traite ensuite de la caractérisation des suspensions d’aƌgile illite eŶ pƌĠseŶĐe ou 
non de sels et de tensioactifs. La plage de dosage optimal en tensioactif à employer est déterminée à 

paƌtiƌ de l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du teŶsioaĐtif suƌ l’aƌgile. Différentes techniques sont combinées 

pouƌ Ġtudieƌ l’agƌĠgatioŶ et la sĠdiŵeŶtatioŶ des suspeŶsioŶs loƌsƋu’elles dĠstaďilisĠes ou staďilisĠes 
par les ajouts de sels ou de tensioactif. Une caractérisation rhéologique est aussi effectuée. Nous 

pouvons ainsi déterminer quelles sont les plages de concentrations en sels et tensioactifs pour 

lesquelles la suspension est stable.  

 

Dans la troisième partie, les mousses d’aƌgile et de teŶsioaĐtif sont étudiées en mode batch sur une 

petite colonne instrumentée appelée Foamscan. La moussabilité, la stabilité et la taille des bulles 

sont dĠteƌŵiŶĠes paƌ aŶalǇse d’iŵage et des ŵesuƌes de ĐoŶduĐtivitĠ. Ces essais peƌŵettent de voir 

l’effet staďilisaŶt ou dĠstaďilisaŶt des paƌtiĐules d’aƌgile suƌ la ŵousse. L’iŶflueŶĐe des paramètres de 

concentration en argile, de dose de tensioactif et de nature du contre ion du tensioactif est étudiée. 

L’iŶteƌpƌĠtatioŶ des doŶŶĠes s’appuie suƌ les ƌĠsultats de la seĐoŶde paƌtie.  
 

Le pilote de flottation développé dans le cadre de la thèse est présenté dans la quatrième partie. Il 

s’agit d’uŶ pilote iŶstƌuŵeŶtĠ eŶ ĐoloŶŶe et foŶĐtioŶŶaŶt eŶ ĐoŶtiŶu Ƌui peƌŵet de tƌavailleƌ à uŶe 
ĠĐhelle iŶteƌŵĠdiaiƌe eŶtƌe le laďoƌatoiƌe et l’ĠĐhelle iŶdustƌielle. Les arguments qui ont guidé les 

choix des différents éléments qui le composent et le principe détaillé des instruments de mesure de 

niveau, de taux de vide et de taille de bulles sont donnés. Les données acquises sur ce pilote seront 

employées pour le dimensionnement car sa géométrie est inspirée des pilotes de grande dimension. 

Les différentes familles de modèles de flottation existantes sont décrites et nous détaillons le 

principe du modèle semi-eŵpiƌiƋue à Ϯ zoŶes Ƌui seƌa utilisĠ pouƌ l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des doŶŶĠes 
expérimentales acquises sur le pilote au chapitre suivant. Ce modèle permettra de dissocier les 

contributions des différents mécanismes de transport : la flottation vraie, le drainage et 

l’eŶtƌaiŶeŵeŶt.  
 

Ensuite, les résultats expérimentaux acquis sur le pilote sont présentés dans une cinquième partie. 

L’iŶflueŶĐe de ϰ paƌaŵğtƌes pƌoĐĠdĠs ;ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile, ƌatio TTAB/illite, gƌaŶuloŵĠtƌie de 
l’aƌgile et vitesse supeƌfiĐielle d’aiƌͿ suƌ les peƌfoƌŵaŶĐes d’eǆtƌaĐtioŶ est étudiée en procédant à des 

bilans matières et à des mesures de granulométrie qui alimentent le modèle à 2 zones. Les 

coefficients de transport par flottation vraie, drainage et entrainement sont déterminés pour chaque 

set de paramètres procédés. L’iŶteƌpƌĠtatioŶ des ƌĠsultats s’appuie de plus sur les données issues de 

l’iŶstƌuŵeŶtatioŶ de la ĐoloŶŶe ;tauǆ de vide et taille des ďulles daŶs la suspeŶsioŶ aĠƌĠeͿ. Les plages 
de fonctionnement les plus optimales du pilote sont ainsi établies. 

 

Enfin, dans une sixième partie, une méthode de calcul de dimensionnement dérivée du modèle à 2 

zones est présentée. Elle permet de calculer la hauteur de la zone de collecte et la hauteur de 

ŵousse ŶĠĐessaiƌe à l’atteiŶte du ƌeŶdeŵeŶt de flottatioŶ et d’eau souhaitĠs. La ŵĠthode est 
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appliƋuĠe au Đas des suspeŶsioŶs d’aƌgile ĠtudiĠes sur le pilote au chapitre 5 en alimentant les 

calculs avec les coefficients de transports (flottation vraie, drainage et entrainement) calculés ainsi 

les valeurs expérimentales caractéristiques du drainage des mousses et du taux de vide. Les 

performances de différents diamètres de colonnes ainsi que différentes configurations (en série, 

aveĐ et saŶs ƌeĐiƌĐulatioŶͿ soŶt eŶsuite ĐoŵpaƌĠes afiŶ de guideƌ le Đhoiǆ de l’iŶdustƌiel pouƌ uŶ futuƌ 
pilote de décontamination.  

 

 Le ŵĠŵoiƌe ĐoŶĐlut suƌ l’iŶtĠƌġt du procédé de flottation pour la décontamination des terres 

radioactives et dresse les perspectives de travail sur les deux prochaines années. 
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Chapitre ͳ :  Interaction ce sium–argile et flottation particulaire : De finitions et me canismes 

 

Ce premier chapitre décrit les argiles et leurs propriétés physico chimiques. Les mécanismes 

d’adsorption du césium suƌ l’aƌgile soŶt aussi dĠtaillĠs. Ces informations permettent de valider le fait 

que l’aƌgile est uŶ veĐteuƌ d’extraction efficace du ĐĠsiuŵ ƌadioaĐtif et d’oƌieŶteƌ le Đhoiǆ de l’aƌgile à 
Ġtudieƌ veƌs Đelle Ƌui pƌĠseŶte les ŵeilleuƌes pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌption. Par la suite, le procédé de 

flottation est présenté en détail : il apparaît en théorie comme une solution d’iŶtĠƌġt pouƌ l’extraction 

sĠleĐtive des fiŶes paƌtiĐules d’aƌgile gƌâĐe à l’eŵploi d’uŶ ĐolleĐteuƌ ĐatioŶiƋue Đapaďle de s’adsoƌďeƌ 
sur ces particules. Enfin, les ŵiĐƌophĠŶoŵğŶes Ƌui peƌŵetteŶt le tƌaŶspoƌt d’uŶe paƌtiĐule veƌs la 
phase d’ĠĐuŵe ;ŵousse ĐhaƌgĠe eŶ paƌtiĐulesͿ puis de l’ĠĐuŵe jusƋu’au ĐoŶĐeŶtƌé collecté sont 

dĠĐƌits afiŶ d’eǆpliƋueƌ les résultats expérimentaux présentés dans les chapitres suivants.    
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A. L’interaction césium/argile 

a. Les argiles 

i. Définition 

Dans la littérature, il existe deux terminologies différentes désignant cette famille de 

matériaux : argiles (clays en anglais) et  minéraux argileux (clay minerals). Néanmoins, elles ne sont 

pas sǇŶoŶǇŵes et leuƌ sigŶifiĐatioŶ pƌĠĐise a fait l’objet de nombreux débats. (Bergaya 2013) La 

première définition scientifique des argiles, alors appelées terres, remonte au XVIème siècle avec G. 

Agricola. Il les décrit comme « uŶe espğĐe ŵiŶĠƌale pouvaŶt ġtƌe tƌavaillĠe ŵaŶuelleŵeŶt loƌsƋu’elle 
est huŵide et Ƌui foƌŵe des ďoues loƌsƋu’elle est satuƌĠe d’eau ». Par la suite, de nombreux 

scientifiques formuleront des définitions qui auront en commun les aspects de plasticité, de 

durcissement à la cuisson et de fine granulométrie. (Mackenzie 1963)  

Le tableau 1.  ƌĠsuŵe l’Ġtat aĐtuel des dĠfiŶitioŶs des deux termes : 

Argile Minéraux argileux 

Naturel Naturel et synthétique 
Finement divisé (< 2-4 µm) Pas de critère de taille 
Structures phyllosilicatées  Contient aussi structures non-phyllosilicatées 

Plastique Plastique 
Durcit au séchage ou cuisson Durcit au séchage ou cuisson 

 

Tableau 1. 1 : Résumé des différences entre les argiles et les minéraux argileux (Bergaya 2013) 

Le terme argile est aussi ĐouƌaŵŵeŶt eŵploǇĠ pouƌ dĠsigŶeƌ d’uŶe façoŶ gloďale les 
fractions fines de la terre. Chaque spécialité scientifique dispose de ses propres normes pour la limite 

supérieure de cette classe granulométrique (2 µm en pédologie, 4 µm en géologie et sédimentologie, 

1 µŵ daŶs l’Ġtude des ĐolloïdesͿ. (Bergaya 2013) Le ŵatĠƌiau sĠleĐtioŶŶĠ pouƌ l’Ġtude fait paƌtie des 
minéraux argileux car sa granulométrie dépasse 2 à 4 µm. Nous le désignerons cependant par le 

terme argile par simplicité.  

ii. Structure 

Les minéraux argileux se caractérisent par une structure dite phyllosilicatée en feuillets 

supeƌposĠs espaĐĠs d’eŶviƌoŶ 1 nm. Ces feuillets sont anisotropes et, en général, chargés 

négativement. 

 Il existe deux types de feuillets : 

 Les feuillets tĠtƌaĠdƌiƋues, foƌŵĠs d’uŶ asseŵďlage de tĠtƌağdƌes de “iO4 

 Les feuillets octaédriques, foƌŵĠs d’uŶ asseŵďlage d’oĐtağdƌes d’AlOH6 

Ils sont représentés en figure 1. 1. 
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Figure 1. 1: Structure des minéraux argileux (Beauchamp 2005) 

Les tĠtƌağdƌes soŶt liĠs paƌ les atoŵes d’oǆǇgğŶe auǆ eǆtƌĠŵitĠs foƌŵaŶt uŶ ƌĠseau à deux 

dimensions. Le cation Si4+ peut subir une substitution isomorphique par un cation de taille proche 

comme Fe3+ ou Al3+, augmentant alors la charge négative nette de la structure. Quant aux octaèdres, 

ils s’asseŵďleŶt paƌ les aƌġtes et oŶ oďseƌve fƌĠƋueŵŵeŶt des suďstitutioŶs d’Al3+ par Fe3+, Fe2+ et 

Mg2+. (Bergaya 2013) Une couche octaédrique dominée par un cation trivalent est dite dioctaédrique 

Đaƌ deuǆ atoŵes suffiseŶt pouƌ oĐĐupeƌ les siǆ sites des soŵŵets de l’oĐtağdƌe. “i uŶ ĐatioŶ divaleŶt 
domine, elle est trioctaédrique.  

Les feuillets peuveŶt s’eŵpileƌ seloŶ diffĠƌeŶts sĐhĠŵas ;figure 1. 1) : 

 Structure 1 :1 : Tétraédrique + Octaédrique. Ex : Kaolinite 

 Structure 2 :1 : Octaédrique pris entre 2 feuillets tétraédriques. Ex : Smectites 

Cela donne lieu à la formation de différentes familles de minéraux argileux qui se différencient 

eŶsuite paƌ la Ŷatuƌe des ioŶs adsoƌďĠs daŶs les espaĐes iŶteƌfoliaiƌes ;doŶt l’Ġpaisseuƌ peut vaƌieƌͿ 
et la pƌĠseŶĐe d’eau. (Langlois 2005) Ces pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ soŶt diƌeĐteŵeŶt liĠes auǆ 
substitutions isomorphiques.  

L’illite est la famille choisie pouƌ la suite de l’Ġtude car on le précisera par la suite, elle piège de 

grandes quantités de césium à faible concentration et de manière quasi- iƌƌĠveƌsiďle ;Đas d’uŶe 
contamination radiologique accidentelle). Le terme illite regroupe tous les phyllosilicates qui 

Ŷ’adsoƌďeŶt pas d’eau. Ce ŵiŶeƌai aƌgileuǆ se diffĠƌeŶĐie des ŵiĐas, Ƌui oŶt uŶe stƌuĐtuƌe tƌğs 
proche, par les substitutions hétérovalentes et homovalentes ayant lieu au sein du feuillet 

tĠtƌaĠdƌiƋue. CeĐi eŶtƌaîŶe l’appaƌitioŶ d’uŶe Đhaƌge de suƌfaĐe de -0,6 à -0,9 par unité de formule. 
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(Bailey 1986) Les feuillets sont très fortement liés par la présence du potassium ce qui prévient 

l’iŶteƌĐalatioŶ d’eau, autƌes cations ou espèces organiques.  

iii. Les sites d’adsorption et réactions de surface 

Il existe plusieurs types de surfaces au sein de la structure. Elles ont été mises en évidence 

par Bolt et al en 1963 (Bolt, Summer et al. 1963): 

 Les surfaces planes ou basales (dites planar surfaces) 

Elles soŶt situĠes à l’eǆtĠƌieuƌ des eŵpileŵeŶts de feuillets. DaŶs le Đas de l’aƌgile ĠtudiĠe, Đette 
surface se constitue des atoŵes d’oǆǇgğŶe liĠs au siliĐiuŵ ;gƌoupe siloǆaŶeͿ ou aluŵiŶiuŵ ĐhaƌgĠs 
négativement en raison des substitutions isomorphiques. (Bergaya 2013)  

 Les surfaces situées aux extrémités des feuillets (dites edge surfaces)  

Sur les extrémités de feuillets, on trouve des fonctions hydroxyle OH amphotères dont la charge 

varie avec le pH. La détermination du pH auquel il y a changement de charge des extrémités a été 

l’oďjet de Ŷoŵďƌeuses puďliĐatioŶs. (Tombácz and Szekeres 2004; Duc, Gaboriaud et al. 2005; Pecini 

and Avena 2013) Les fonctions –Si-OH ont un pKa de 7-8 tandis que les fonctions –Al-OH ont un pKa 

de 6-8 à faible force ionique. (Jiang, Séquaris et al. 2012) Les charges variables sont compensées par 

un nuage de contre-ioŶs  foƌŵaŶt uŶe douďle ĐouĐhe ĠleĐtƌiƋue doŶt l’Ġpaisseuƌ dĠpeŶd de la 
composition ionique de la solution. 

Dans le cadre de nos essais, le pH sera proche de 7-8. Les fonctions hydroxyles seront donc 

faiblement chargées car on se situera très proches des valeurs de pKa. La forte concentration en 

ĠleĐtƌolǇte eŵploǇĠe auƌa de plus uŶ effet d’ĠĐƌaŶtage des ĠveŶtuelles Đhaƌges.   

 Les surfaces situĠes eŶtƌe les feuillets, à l’iŶtĠƌieuƌ de la stƌuĐtuƌe (dites interlayer 

surfaces)  

Ces surfaces sont de nature similaire aux surfaces planes avec une charge négative. Nous verrons par 

la suite Ƌu’elles disposeŶt ŶĠaŶŵoiŶs de sites d’adsoƌptioŶ tƌğs spécifiques eŶ paƌtiĐulieƌ pouƌ l’illite. 

b. Adsorption des cations sur les argiles 

i. Généralités et définitions, cas du césium 

L’adsoƌptioŶ d’ioŶs paƌ les aƌgiles est uŶ phĠŶoŵğŶe ďieŶ ĐoŶŶu Ƌui Ġtait aupaƌavaŶt 
assiŵilĠ à uŶ siŵple pƌoĐĠdĠ d’ĠĐhaŶge ŶoŶ sĠlectif. (Sawhney 1972) Dans les années 1950, les 

pƌeŵieƌs ƌĠsultats ŵoŶtƌaŶt uŶe sĠleĐtivitĠ d’adsoƌptioŶ des ioŶs potassiuŵ, aŵŵoŶiuŵ et ĐĠsiuŵ 
sont publiés. (Krishnamoorthy and Overstreet 1950; Wiklander 1950) C’est uŶ ƌĠsultat iŵpoƌtaŶt Ƌui 
sera employé dans le domaine de la recherche nucléaire pour le traitement des eaux contaminées en 

ĐĠsiuŵ ou stƌoŶtiuŵ ƌadioaĐtif. OŶ ƌĠussiƌa paƌ eǆeŵple à ƌĠduiƌe l’aĐtivitĠ d’uŶe solutioŶ de 
contamination intermédiaire  en la faisant passer à travers une formation schisteuse naturelle. 

(Cowser and Parker 1958) 

En 1972, B. L. Sawhney publie une review faisaŶt Ġtat des ƌeĐheƌĐhes suƌ l’adsoƌptioŶ des 
cations dans les argiles. (Sawhney 1972) Il a été découvert dès 1954 Ƌue l’ĠŶeƌgie d’hǇdƌatatioŶ des 
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ioŶs avait uŶ iŵpaĐt suƌ l’adsoƌptioŶ. (Norrish 1954) Les ions fortement hydratés comme Ca2+ ou 

Mg2+ sont beaucoup moins fortement adsorbés par les argiles que les ions Cs+ ou K+. En effet, ces 

derniers provoquent loƌs de leuƌ adsoƌptioŶ uŶe dĠshǇdƌatatioŶ suivie d’uŶ ƌesseƌƌeŵeŶt de l’espaĐe 
interfoliaire qui favorise leur fixation. Le Cs+ ŵoŶtƌe uŶe plus gƌaŶde ĐapaĐitĠ d’adsoƌptioŶ Ƌue K+ car 

il est moins hydraté. (Coleman, Craig et al. 1963) L’adsoƌptioŶ du ĐĠsiuŵ paƌ uŶe aƌgile seƌa doŶĐ 
d’autaŶt plus iŵpoƌtaŶte Ƌue le ĐatioŶ est peu hǇdƌatĠ et Ƌue le ƌesseƌƌeŵeŶt de l’espaĐe 
interfoliaire est marqué. En saturant en césium une argile telle que la vermiculite qui a une charge de 

suƌfaĐe ĠlevĠe, l’espaĐe iŶteƌfoliaiƌe se ƌĠduit à 1Ϭ,8 Å aloƌs Ƌu’il ƌeste à 1Ϯ Å pour une argile moins 

chargée comme la montmorillonite. La vermiculite sera donc plus adsorbante que cette dernière. 

(Sawhney 1972) 

En 1960, daŶs le Đadƌe de ƌeĐheƌĐhes suƌ le tƌaiteŵeŶt des ƌetoŵďĠes ƌadioaĐtives ou d’efflueŶts peu 
ĐoŶtaŵiŶĠs, JaĐoďs et Taŵuƌa ŵetteŶt eŶ ĠvideŶĐe l’eǆisteŶĐe de sites tƌğs sĠleĐtifs des ioŶs Cs+ et 

K+ situés aux extrémités des feuillets et appelés frayed edges sites. (Jacobs and Tamura 1960) Ainsi, 

ils pƌouveŶt Ƌue l’illite, Ƌui a pouƌtaŶt uŶe plus faiďle CEC ;CapaĐitĠ d’EĐhaŶge CatioŶiƋueͿ Ƌue la 
ŵoŶtŵoƌilloŶite  est Đapaďle d’adsoƌďeƌ plus de ĐatioŶs ĐĠsiuŵ eŶ ŵilieu tƌğs diluĠ eŶ ĐĠsiuŵ ;1Ϭ-5 

M). Ces sites se développent par effritement des micas et sont plus nombreux dans les illites que 

dans la montmorillonite ou la vermiculite.  

Les résultats moyennés de cette étude sont présentés dans le tableau 1. 2. 

 

Argile Capacité 
d’ĠĐhaŶge 
cationique 
CEC 
(meq/g) 

Masse de cesium sorbé 
en mg/g d'argile 

Masse de cesium sorbé 
en mg/meq de sites 
d’ĠĐhaŶge 

Temps de contact Temps de contact 

18 heures 90 heures 18 heures 90 heures 

Illite 0,15 0,15 0,17 1,00 1,10 

Montmorillonite 1,00 0,38 0,14 0,15 0,15 

Vermiculite 0,57 0,04 0,04 0,03 0,03 

Kaolinite 0,09 0,04 0,03 0,44 0,33 

 

Tableau 1. 2 : Sorption du césium par les argiles dans des solutions à 6 M de NaNO3 (Tamura and Jacobs 1960) 

Remarque :  

La ĐapaĐitĠ d’ĠĐhaŶge ĐatioŶiƋue ;CEC) se définit comme la quantité de sites anioniques disponibles 

pour ĠĐhaŶge daŶs uŶe ŵasse doŶŶĠe d’aƌgile ;ŵol/kg ou ŵeƋ/1ϬϬ g). 

 Conclusion 

MalgƌĠ uŶe plus faiďle CEC, l’illite est Đapaďle d’adsoƌďeƌ plus de ĐĠsiuŵ Ƌue la montmorillonite dans 

les solutioŶs peu ĐoŶĐeŶtƌĠes eŶ ĐĠsiuŵ. La situatioŶ s’iŶveƌse à plus foƌte ĐoŶcentration. (Sawhney 

1972; Komarneni and Roy 1980) L’illite possğde uŶ gƌaŶd Ŷoŵďƌe de sites iŶteƌfoliaiƌes iŶdispoŶiďles 
pour les échanges mais aussi des sites très spécifiques du césium (frayed edge sites ou FES) alors que 

la montmorillonite possède une grande quantité de sites non sélectifs plus facilement échangeables. 

En figure 1. 2 est présentée la stƌuĐtuƌe d’uŶ site de tǇpe « frayed edge site » qui se situe à la 
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jonction entre la zone érodée et hydratée du feuillet et la zone non hydratée. Le faible rayon 

d’hǇdƌatatioŶ du ĐĠsiuŵ lui peƌŵet de pĠŶĠtƌeƌ daŶs Đette zoŶe ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt auǆ ioŶs ĐalĐiuŵ 
notamment qui sont trop volumineux.  

 

Figure 1. 2 : SĐhĠŵa des sites d’adsoƌptioŶ de tǇpe « frayed edge site »  

La veƌŵiĐulite fait ƋuaŶt à elle pƌeuve d’uŶe ďoŶŶe sĠleĐtivitĠ pouƌ le ĐĠsiuŵ ;Kc élevé) mais cette 

valeur est plus faiďle Ƌue l’illite à CEC ĠƋuivaleŶte. (Cornell 1993) 

L’aƌgile illite a donc été choisie pour cette étude de par ses pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ sélective du 

césium. L’illite ĐoŶstitue de plus un piège quasi-irréversible du césium et peut donc être utilisée 

Đoŵŵe veĐteuƌ pouƌ l’eǆtƌaiƌe.  

ii. Modélisation de l’adsorption dans les illites 

Poinssot et al eŶ 1ϵϵϵ se soŶt iŶtĠƌessĠes à la ŵodĠlisatioŶ de l’adsoƌptioŶ du ĐĠsiuŵ daŶs 
les illites en fonction des variables pH, temps, concentration en ion compétiteur et en césium. 

(Poinssot, Baeyens et al. 1999) EŶ ƌaisoŶ de l’eǆisteŶĐe ĐoŶĐouƌaŶte de plusieuƌs tǇpes de sites 
d’adsoƌptioŶ, la ŵodĠlisatioŶ est Đomplexe. Elle requiert en effet la connaissance de la capacité 

d’adsoƌptioŶ de ĐhaƋue tǇpe de site et des ĐoeffiĐieŶts de sĠleĐtivitĠ assoĐiĠs. Ces paƌaŵğtƌes soŶt 
interdépendants.  

 

UŶe illite du PuǇ ;ϳϬ% d’illiteͿ a ĠtĠ puƌifiĠe afiŶ d’ĠliŵiŶeƌ la ĐalĐite et le Ƌuaƌtz Ƌu’elle ĐoŶteŶait 
puis conditionnée afin de la saturer en sodium. Ce traitement ne sera pas appliqué dans le cas des 

essais réalisés pour la thèse. L’adsoƌptioŶ est suivie paƌ l’eŵploi de ĐĠsiuŵ 1ϯϰ Đoŵŵe ƌadio tƌaĐeuƌ.  
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Figure 1. 3 : Adsorption du césium sur une Na-illite représenté par log Kd (coefficient de distribution de césium entre 
argile et phase liquide) en fonction de la concentration en césium (0,1 M NaClO4 , pH 7) (Poinssot, Baeyens et al. 1999) 

Dans la représentation en log Kd (coefficient de distribution de césium entre argile et phase liquide) 

de la figure 1. 3 2 types de sites sont bien visibles. La courbe continue correspond à la modélisation 

dĠpeŶdaŶt des Ϯ faŵilles de paƌaŵğtƌes ĠvoƋuĠes pƌĠĐĠdeŵŵeŶt. Il a ĠtĠ oďseƌvĠ Ƌue l’adsoƌptioŶ 
sur les sites type II (incluant ici les planar sites, edge et interlayer) est très rapide (environ quelques 

heuƌesͿ taŶdis Ƌue l’adsoƌptioŶ suƌ les FE“ pƌeŶd ϰ à 5 jours. Les ions compétiteurs considérés dans 

l’Ġtude soŶt l’hǇdƌogğŶe, le sodiuŵ et le potassiuŵ. 

Bradbury et al reprendront cette étude et feront la distinction entre 3 familles de sites : FES, type II et 

planar sites en employant de plus fortes concentrations en césium. (Bradbury and Baeyens 2000) 

Type de site Capacité des sites 

Frayed edge sites 0,25% de la CEC 
Sites de type II 20% de la CEC 
Planar sites ~80% de la CEC 

Tableau 1. 3 : Tableau représentant la proportion de chaque type de sites pour une illite (Bradbury and Baeyens 2000) 

On voit dans le tableau 1. 3 que les FES représentent une partie très faible de la CEC totale mais leur 

ƌôle est pƌiŵoƌdial daŶs les ĐoŶditioŶs de ĐoŶĐeŶtƌatioŶs tƌğs faiďles eŶ ĐĠsiuŵ Ƌue l’oŶ tƌouve eŶ 
milieu naturel. 

 Conclusion : 

Tƌois tǇpes de sites diffĠƌeŶts oŶt ĠtĠ ŵis eŶ ĠvideŶĐe suƌ l’illite. Les frayed edges sites représentent 

seulement 0,25% des sites disponibles de l’illite. 

iii. Les types de liaisons formées 
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Le tǇpe de liaisoŶs foƌŵĠes eŶtƌe les ĐatioŶs et l’aƌgile dĠpeŶd de la Ŷatuƌe de Đes deƌŶieƌs et du tǇpe 
de site considéré.  

 Il eǆiste Ϯ Ŷiveauǆ d’iŶteraction d’ĠĐhaŶge d’ĠleĐtƌoŶs aiŶsi Ƌue ƌepƌésenté dans le tableau 1. 4: 

 Les complexes outer-sphere ;à l’eǆtĠƌieuƌ de la sphğƌeͿ  
 Les complexes inner-sphere ;à l’intérieur de la sphère)  

 

 Complexes outer-sphere Complexes inner-sphere 

Type de liaison Electrostatique Electronique 

Ions concernés Ions hydratés (Ca2+, Mg2+) 

 

Ions moins hydratés (Cs+, K+) 

Sites Basal sites 

Edge sites (Hydroxyles 

terminaux) 

FES 

Basal sites externes 

Espace interfoliaire 

Tableau 1. 4 : Taďleau dĠĐƌiǀaŶt les Ϯ tǇpes d’iŶteƌaĐtioŶs d’adsoƌptioŶ. Eǆtƌait de BostiĐk et al  (Bostick, Vairavamurthy 
et al. 2002) 

Les complexes outer-sphere (OS) sont formés de liaisons électrostatiques faibles entre les cations 

hydratés et les surfaces chargées négativement. Les complexes inner-sphere (IS) sont des liaisons 

électroniques plus fortes. Dans les FES, le cation se coordonne aux oxygènes des groupes siloxanes 

adjacents. En particulier, le césium déshydraté a un rayon très proche de celui de la cavité trigonale 

du siloxane et cette fixation est donc stériquement favorisée au dépend des cations plus volumineux. 

Ces complexes sont particulièrement favorisés lorsque les substitutions isomorphiques ont lieu dans 

la couche tétraédrique car la charge est plus proche (cas des illites).  

En 2008, il est montré sur des sols japonais exposés au césium radioactif dans les années 1940 à 1980 

que le césium 137 se distribue de la façon suivante entre les différents types de sites (Tsukada, 

Takeda et al. 2008) : 

 10% pour les sites échangeables 

 20% pour des liaisons avec des espèces organiques 

 70% pour des sites à liaisons fortes (type inner-sphere complexes)  

 

 Ceci est attribué aux eaux de pluies qui éliminent par lixiviation plus facilement le césium 

adsorbés sur les sites échangeables. 

 

iv. Conclusion 

L’illite est l’aƌgile Đapaďle d’adsoƌďeƌ le ĐĠsiuŵ aveĐ la plus gƌaŶde spĠĐifiĐitĠ ŵalgƌĠ soŶ 
nombre limité de frayed edge sites. Le césiuŵ est adsoƌďĠ suƌ les FE“ jusƋu’à uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
d’eŶviƌoŶ 10-8 mol/L de césium en milieu aqueux à l’ĠƋuiliďƌe ĐoƌƌespoŶdaŶt à 1Ϭ-4 mol/kg de césium 

adsorbés. (Poinssot, Baeyens et al. 1999) L’adsoƌptioŶ est considérée comme quasiment irréversible 

de par la formation de liaisons électroniques fortes.  

 

c. Evolution de la contamination avec la taille des particules 
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EtaŶt doŶŶĠ l’eǆisteŶĐe de ŵĠĐaŶisŵes d’adsoƌptioŶ tƌğs sĠleĐtifs du ĐĠsiuŵ paƌ les aƌgiles 
qui constituent en grande partie la fraction fine du sol (< 5 µm), il est apparu que la contamination en 

césium est généralement plus élevée dans cette fraction. (Alberts and Muller 1979; He and Walling 

1996; Tsukada, Takeda et al. 2008) 

i. Corrélation contamination / surface spécifique 

Ainsi que représenté en figure 1. 4, He et al eŶ 1ϵϵϲ oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌu’au-delà des 

considérations minéralogiques, on peut aussi trouver des corrélations entre la contamination et la 

surface spécifique des particules. Des sols non contaminés prélevés en Angleterre ont été traités 

aveĐ du peƌoǆǇde d’hǇdƌogğŶe afiŶ d’ĠliŵiŶeƌ la ŵatiğƌe oƌgaŶiƋue puis oŶt ĠtĠ artificiellement 

contaminés par mise en suspension dans une solution de CsCl à 8,67x10-14 mol/L.  

 

Figure 1. 4 : Corrélation entre la surface spécifique des différentes fractions et la concentration en Cs et Pb (He and 
Walling 1996) 

Cette ĐoƌƌĠlatioŶ se ŵodĠlise paƌ l’ĠƋuatioŶ : ࡯( ૚૜ૠ࢙࡯ ) = ૛૛, ૚ ×  ૙.૟࢖࢙ࡿ

 

Avec : C (
137Cs) : Concentration en césium en mBq/g 

            Ssp : Surface spécifique en m2/g 

NĠaŶŵoiŶs, ils ĐoŶfiƌŵeŶt Ƌu’il est iŵpoƌtaŶt de ĐoŶŶaîtƌe la ŵiŶĠƌalogie du sol et donc sa 

composition en argile. 

ii. Corrélation contamination / taille de particules 

A paƌtiƌ d’ĠĐhaŶtilloŶs de sol japoŶais pƌĠlevĠs eŶ ϮϬϬ8 et ĐoŶteŶaŶt uŶe petite ƋuaŶtitĠ de 
ĐĠsiuŵ 1ϯϳ issu d’essais d’aƌŵes ŶuĐlĠaiƌes des aŶŶĠes 1ϵϰϬ à 1ϵ8Ϭ, il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌu’il Ǉ a ďieŶ 
une concentration de la contamination dans la phase argileuse < 2 µm (Tsukada, Takeda et al. 2008) 

comme représenté sur la figure 1. 5 ci-dessous : 
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Figure 1. 5 : Concentration en Cs137 dans les différentes fractions du sol (Tsukada, Takeda et al. 2008) 

Sur ce graphique, la correspondance des phases est : 

Clay: <2 µm 

Silt: 2 à 20 µm 

Fine sand: 20 à 200 µm 

Coarse sand: 200 µm à 2 mm  
 

OŶ voit Ƌue si l’oŶ eǆtƌaǇait les fƌaĐtioŶs clay et silt, la contamination serait très fortement réduite. Il 

est néanmoins difficile de calculer une moyenne du taux de césium qui serait extrait dans ce cas car 

la publication ne fournit pas les valeurs numériques. 
 

 Conclusion :  

 Il y a bien corrélation entre taille des particules/surface spĠĐifiƋue et ĐoŶtaŵiŶatioŶ jusƋu’à 
la taille d’eŶviƌoŶ Ϯ µŵ pouƌ les sols ƌiĐhes eŶ illite. Cette teŶdaŶĐe s’iŶveƌse eŶ dessous de Ϯ µm 

d’apƌğs d’autƌes études récentes (Nakao, Funakawa et al. 2012).  

 

d. Conclusion 

 Cette étude bibliographique a permis de rappeler que les argiles sont des adsorbants 

efficaces et spécifiques du césium, eŶ paƌtiĐulieƌ l’illite. On peut ainsi les utiliser comme vecteur en 

les extrayant de la terre afin de procéder simultanément à la décontamination et la réduction du 

volume des terres radioactives. Elle a peƌŵis aussi de guideƌ le Đhoiǆ de l’aƌgile à Ġtudieƌ 

préférentiellement veƌs l’illite, une aƌgile doŶt l’espaĐe iŶteƌfoliaiƌe Ŷ’est pas hǇdƌataďle et Ƌui 
présente à la fois une sélectivité élevée pour le césium paƌ ƌappoƌt à d’autƌes ioŶs ŵoŶovaleŶts 
comme le sodium et une quasi-irréversibilité d’adsoƌptioŶ pour des concentrations traces en césium 

autour de 10-8 M. Ces propriétés particulières lui sont conférées par des sites de type frayed edges 

situés aux bordures des feuillets. La contamination radioactive augmente lorsque la taille des 

paƌtiĐules diŵiŶue jusƋu’à Ϯ µŵ. EŶ deçà de Đette liŵite, certaines études montrent que la 

contamination diminue de nouveau. 
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 Par ailleurs, il a été vu que les substitutions isomorphiques au sein des feuillets tétraédriques des 

illites leur conféraient une charge négative surfacique intrinsèque au niveau des planar sites qui 

ƌepƌĠseŶteŶt 8Ϭ% de la ĐapaĐitĠ d’ĠĐhaŶge ĐatioŶiƋue de l’illite. DaŶs la suite, Đette pƌopƌiĠtĠ va ġtƌe 
exploitée afin de modifier de façon sélective les propriétés de surface des argiles et permettre leur 

extraction par flottation.  

B. La flottation particulaire  

a. Principe et état de l’art technologique 

i. Principe 

La flottation particulaire est un procédé de séparation des solides selon leurs propriétés de 

suƌfaĐe utilisĠ depuis plus d’uŶ siğĐle daŶs l’iŶdustƌie ŵiŶiğƌe. Ce procédé particulièrement adapté 

aux dispersions fines de minerais a progressivement remplacé les procédés du XIXème siècle basés 

uniquement sur les différences de densité des matériaux et applicables seulement aux suspensions 

plus grossières. Il est aujouƌd’hui eŵploǇĠ pouƌ d’autƌes appliĐatioŶs telles Ƌue le dĠseŶĐƌage du 
papier (Beneventi, Allix et al. 2009) ou le traitement des eaux (Rubin and Erickson 1971).  

La flottation consiste à mettre en suspension le mélange de minerais à traiter puis à former 

une écume (mousse aqueuse contenant des particules) en surface par bullage de gaz au sein de la 

suspension. Les particules dont la surface est hǇdƌophoďe s’attaĐheŶt auǆ ďulles dans la suspension 

et participent ensuite à la formation de l’ĠĐuŵe daŶs laƋuelle elles soŶt tƌaŶspoƌtĠes. La ŵajoƌitĠ des 

particules hydrophiles restent quant à elles en suspension. Une petite fraction de particules peut 

aussi ġtƌe eŶtƌaiŶĠe de façoŶ ŶoŶ sĠleĐtive daŶs l’ĠĐuŵe paƌ les ďulles.  

Il est possible de modifier les propriétés de surface des particules à flotter en ajoutant un 

agent tensioactif, appelé aussi collecteur. Dans le cas des minerais chargés en surface de la famille 

des oxydes et des silicates, les collecteurs sont des tensioactifs anioniques (acides alkyl 

ĐaƌďoǆǇliƋues, alkǇl sulfoŶates, alkǇlsulfates…Ϳ ou ĐatioŶiƋues ;alkǇl aŵiŶes, aŵiŶoaĐides…Ϳ Ƌui 
s’adsoƌďeŶt paƌ iŶteƌaĐtioŶ ĠleĐtƌostatiƋue. Dans le cas des sulfures, les collecteurs sont de type 

thiols comme par exemple le xanthate. Le ŵĠĐaŶisŵe d’adsoƌptioŶ est diffĠƌeŶt  Đaƌ il peut s’agiƌ 
d’ĠĐhaŶge d’ioŶs ou de ƌĠaĐtioŶ du thiol suƌ les sulfuƌes eŶ pƌĠseŶĐe d’oǆǇgğŶe. (Blazy and Jdid 2000) 

Les argiles telles que l’illite soŶt hǇdƌophiles ŵais soŶt ĐhaƌgĠes ŶĠgativeŵeŶt eŶ suƌfaĐe. OŶ 
peut modifier les pƌopƌiĠtĠs de suƌfaĐe paƌ adsoƌptioŶ d’uŶ teŶsioaĐtif cationique comme représenté 

sur le schéma de principe ci-dessous : 
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Figure 1. 6 : Schéma de principe de la flottation des argiles après modification de la surface par adsorption de tensioactifs 
cationiques 

Ce mécanisme permet donc de réaliser une première sélection car, en théorie, seules les 

particules chargées négativement et rendues hydrophobes par le collecteur seront flottées. Nous 

veƌƌoŶs paƌ la suite Ƌue d’autƌes phĠŶoŵğŶes ĐoŶĐuƌƌeŶts s’ajouteŶt à Đette flottatioŶ et Ƌue la 
réalité est un peu plus complexe. Une étude bibliographique des collecteurs développés pour la 

flottation des argiles sera présentée dans la suite.   

Par ailleurs, d’autƌes espğĐes ĐhiŵiƋues  sont couramment employées pour réduire la 

flottabilité des minerais qui pourraient avoir la même charge de surface ou hydrophobicité que le 

minerai à extraire et sont appelés agents déprimants. (Blazy and Jdid 2000) Ils sont de nature très 

diverse : sels ŵultivaleŶts, aĐides/ďases, ĐoŵpleǆaŶts, polǇŵğƌes… L’aĐide phosphoƌiƋue, par 

exemple, ƌĠduit la flottaďilitĠ du phosphate eŶ s’adsoƌďaŶt sĠleĐtiveŵeŶt à sa suƌfaĐe. (Sis and 

Chander 2003) Des bio polymères  dérivés de lignosulfonates sont aussi étudiés comme agents 

déprimants pour la pyrite. (Mu, Peng et al. 2016)  

Les agents activants peƌŵetteŶt au ĐoŶtƌaiƌe d’augmenter la flottabilité d’uŶe espğĐe. Ils 

sont eux aussi de nature très diverse. On cite notamment les ions métalliques de cuivre Cu2+ utilisés 

pour transformer la nature de la surface du minerai de blende ZnS (ZnS + Cu2+ => CuS + Zn2+) afin de 

le flotter. (Blazy and Jdid 2000)  

Les agents moussants sont généralement des tensioactifs non ioniques qui peuvent être 

ajoutés si besoin. Leur rôle est d’augŵeŶteƌ la suƌfaĐe iŶteƌfaĐiale aiƌ/liƋuide eŶ staďilisaŶt les ďulles 
d’aiƌ, de faĐiliteƌ l’adsoƌptioŶ des paƌtiĐules à la suƌfaĐe des ďulles paƌ Đo-adsorption avec le 

ĐolleĐteuƌ et de staďiliseƌ suffisaŵŵeŶt l’ĠĐuŵe pouƌ Ƌu’elle puisse ġtƌe ƌĠcupérée. (Blazy and Jdid 

2000) 

Le conditionnement chimique des particules en amont de la flottation est donc fondamental 

et les ŵĠĐaŶisŵes eŶ jeu soŶt plutôt ďieŶ Đoŵpƌis aujouƌd’hui. NĠaŶŵoiŶs, les ŵodğles peƌŵettaŶt 
de pƌĠvoiƌ ƋuaŶtitativeŵeŶt le degƌĠ d’hǇdƌophoďie ;aŶgle de contact) des particules en fonction des 

paramètres expérimentaux restent insuffisants et il est donc complexe de les intégrer aux modèles 

de flottation. De la ŵġŵe façoŶ, il est diffiĐile de pƌĠvoiƌ ƋuaŶtitativeŵeŶt les pƌopƌiĠtĠs d’uŶe 
mousse (stabilité, charge en particules). (Modsim) 

DaŶs le Đadƌe de Đette Ġtude, Ŷous veƌƌoŶs Ƌue le Đhoiǆ de ƌĠaĐtifs de flottatioŶ s’est poƌtĠ 
sur un collecteur employé seul car la qualité de l’ĠĐuŵe Ŷe ŶĠĐessitait pas l’ajout d’ageŶt ŵoussaŶt. 
Le contenu en ions de l’eau a ĠtĠ ĐoŶtƌôlĠ pouƌ Ġviteƌ Ƌu’il Ŷ’iŶflue suƌ l’adsoƌptioŶ.   

ii. Les technologies 

Il existe deux grandes familles de cellules de flottation qui diffèrent par la façon dont les 

bulles sont générées et dont la pulpe (mélange de minerais à flotter, de colleĐteuƌ et d’eauͿ est 

maintenue en suspension.  

 Les types de cellules 

Les cellules à agitation mécanique soŶt ĐoŶstituĠes d’uŶe Đuve ĐǇliŶdƌiƋue ou 
parallélépipède  et d’uŶ sǇstğŵe de ƌotoƌ-statoƌ au seiŶ duƋuel l’aiƌ est iŶtƌoduit et dispersé dans 
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certains cas. L’ĠĐuŵe est collectée paƌ dĠďoƌdeŵeŶt. L’ageŶĐeŵeŶt spĠĐifiƋue de Đes Đellules peƌŵet 
la ĐƌĠatioŶ d’uŶe zoŶe tuƌďuleŶte daŶs la paƌtie ďasse de la Đellule afiŶ de gaƌaŶtiƌ l’agitatioŶ et la 
ĐolleĐte effiĐaĐe des paƌtiĐules et d’uŶe zoŶe non-turbulente dans la partie supérieure pour éviter les 

perturbations sur le drainage de la mousse ainsi que représenté en figure 1. 7.    

Les constructeurs ont développés différents systèmes dont le niveau de turbulence varie afin 

de s’adapteƌ à la gƌaŶuloŵĠtƌie des paƌtiĐules à flotteƌ. Les sǇstğŵes dits « semi-laminaires » sont 

bien adaptés aux particules grossières tandis que les systèmes très turbulents seront mieux adaptés 

aux fines. (Blazy and Jdid 2000) 

 

Figure 1. 7 : SĐhĠŵa du ƌotoƌ d’uŶe Đellule de tǇpe Outokuŵpu Ƌui peƌŵet l’iŶjeĐtioŶ d’aiƌ et des diffĠƌeŶtes zoŶes et fluǆ 
générés dans la cuve (Bouchard 2001)  

Les cellules pneumatiques, dont font partie les colonnes de flottation, ne comportent pas 

d’agitatioŶ ŵĠĐaŶiƋue. L’air est introduit par un générateur de bulles et entre en contact à contre-

courant avec les particules à flotter dans la zone de collecte ainsi que représenté sur la figure ci-

dessous : 

 

Figure 1. 8 : SĐhĠŵa d’uŶe ĐoloŶŶe de flottation (Blazy and Jdid 2000) 
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La mousse concentrée en particules, appelée écume (froth en anglais) peut être lavée pour éliminer 

les particules non attachées aux bulles puis est collectée par débordement ou aspiration. La 

possibilité de lavage est un des avantages de la configuration en colonne.  

Cette configuration en colonne est celle qui a été sélectionnée pouƌ l’Ġtude.  

 Dimensionnement des colonnes 

 Les capacités de traitements de la colonne sont liées au diamètre Dc (ou D) de celle-ci et aux 

débits de pulpe qui peuvent être appliqués en entrée. Généralement, il est conseillé de dimensionner 

la hauteur H de la colonne de façon à avoir un rapport H/Dc élevé allant de 2,8 à 12 pour les colonnes 

industrielles. (Dobby 2002) En effet, il a été observé que lorsque Dc devient trop important, la 

distribution des bulles et des flux de matière est inhomogène en raison de courants de convection. La 

collecte des fines particules est alors perturbée. Cette donnée a été utile pour dimensionner la 

colonne expérimentale à utiliser dans le cadre de la thèse. 

Des modèles de dispersion axiale ont été développés pour étudier notamment les temps de 

résidence dans la colonne par injection de traceurs. Ils permettent aussi des études de 

dimensionnement. On définit Nd, le nombre de dispersion de la colonne de la façon suivante : 

ࢊࡺ =  (Equation 1. 1)  ࡯ࡴ࢒࢛࢒ࡱ

Avec El, le coefficient de dispersion axiale du liquide, ul, la vitesse du liquide interstitiel et ܪ஼, la 

hauteur de la zone de collecte. (Xu and Finch 1991) Ce Ŷoŵďƌe est l’iŶveƌse du Ŷoŵďƌe 
adimensionnel de Peclet noté Pe.  

Lorsque Nd teŶd veƌs Ϭ, la dispeƌsioŶ seƌa liŵitĠe et oŶ seƌa daŶs le Đas d’uŶ ĠĐouleŵeŶt ďouĐhoŶ 
alors que lorsque Nd tend vers l’iŶfiŶi, oŶ seƌa daŶs le Đas d’uŶ ƌĠaĐteuƌ paƌfaiteŵeŶt agitĠ. La 
hauteur de la zone de collecte ܪ஼  intervient dans le calcul de Nd : lorsque ܪ஼  est élevée (cas des 

ĐoloŶŶesͿ, oŶ est doŶĐ daŶs le Đas d’uŶ écoulement bouchon.  

La valeur du nombre de Peclet ou de Nd est dépendante du rapport Hc/Dc car ce dernier influe 

beaucoup sur le mélange dans la colonne. En figure 1. 9 sont présentés les résultats de plusieurs 

études reliant Pe à Hc/Dc : 
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Figure 1. 9 : Evolution du nombre de Peclet avec le rapport Hc/Dc pour différents laboratoires et colonnes industrielles 
(Mankosa, Luttrell et al. 1992) 

Cette corrélation a ensuite été affinée par Mankosa et al. qui ont représenté ces données en 

calculant Hc/Dc multiplié par Jg/uL avec Jg, la vitesse superficielle du gaz qui sera définie en détail au 

paragraphe suivant et uL, la vitesse interstitielle du liquide.  

Ils obtiennent alors le résultat suivant représenté en figure 1. 10:  

 

Figure 1. 10 : Nombre de Peclet en fonction du nombre adimensionnel prenant en compte les paramètres de géométrie 
de la colonne et de flux 

Cette relation semi-empirique reliant Pe au facteur adimensionnel calculé Hc/Dc. Jg/uL en a été 

déduite : 
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ࢋࡼ = ૙, ૠ [ቀ࡯ࡰ࡯ࡴቁ૙,૟૜ ሺࢍࡶ࢒࢛ሻ૙.૞] (Equation 1. 2) 

Cette relation est une aide au dimensionnement des pilotes et au Đhoiǆ de l’iŶteŶsitĠ des fluǆ de gaz 
et liquide.  

Les deux familles de cellules de flottation présentées peuvent être adaptées au mode continu ou 

batch. DaŶs l’iŶdustƌie, oŶ tƌouve gĠŶĠƌaleŵent des circuits de flottation en continu qui comportent 

plusieurs cellules en série. 

 Génération des bulles 

 La taille des bulles est un paramètre très important en flottation qui joue un rôle notamment 

suƌ la taille des paƌtiĐules Ƌue l’oŶ va pouvoiƌ Đollecter.  

Les cellules mécaniques et pneumatiques vues précédemment permettent de former des bulles 

allant de 500 à 1500 µm en solution aqueuse additivée de tensioactif. Elles sont destinées à la 

flottation de particules allant de quelques microns à 300 µm. (Blazy and Jdid 2000) 

Les technologies de génération des bulles sont variées. Ils sont généralement de types générateurs 

hydrauliques daŶs lesƋuels l’aiƌ est aspiré sous effet de l’ĠĐouleŵeŶt d’uŶ liƋuide ou d’aiƌ sous 
pression. Le design des générateur va ensuite du venturi siŵple Ƌui a l’iŶtĠƌġt d’avoiƌ des seĐtioŶs 
larges à travers lesquelles on peut faire circuler la pulpe sans risque de colmatage aux systèmes plus 

complexes de mélangeurs statiques. Dans le cas du venturi, le système de bullage peut alors être 

intégré au pilote et les bulles sont généralement de taille millimétrique. Les mélangeurs statiques 

sont employés dans le cas de suspensions très diluées ou de système indépendant de génération de 

ďulles à l’eau. Ils sont coŶstituĠs d’uŶ tuďe ĐoŶteŶaŶt des ailettes ŵĠtalliques destinées à briser les 

bulles pour obtenir des tailles réduites de quelques centaines microns ainsi que représenté en figure 

1. 11 : 

 

Figure 1. 11 : SĐhĠŵa de pƌiŶĐipe d’uŶ ŵĠlaŶgeuƌ statiƋue (Yoon, Adel et al. 1992) 

Une autre variante ĐoŶsiste aussi à faiƌe passeƌ l’aiƌ à tƌaveƌs uŶ tuďe poƌeuǆ Đoŵŵe ƌepƌĠseŶtĠ eŶ 

figure 1. 12 :  

 

Figure 1. 12 : Schéma de principe d’uŶ ŵĠlaŶgeuƌ à tuďe poƌeuǆ (Yoon, Adel et al. 1992) 
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La littérature décrit aussi des générateurs externes de bulles combinant des billes de verres et des 

disques poreux. (Blazy and Jdid 2000) 

D’autƌes sǇstğŵes de gĠŶĠƌatioŶ de ďulles paƌ dĠteŶte d’eau satuƌĠe eŶ gaz ;flottatioŶ à aiƌ dissoutͿ 
et électrolyse (H2O=> ½ 02 + H2) existent aussi et permettent la formation de bulles de quelques 

dizaines de microns. Ces systèmes sont adaptés à la flottation de solides ou liquides de faible 

densité, de fibres ou d’huiles insolubles. Dans le cas des solides, des coagulants et des floculants sont 

employés pour augmenter la taille des agrégats à flotter. Les microbulles sont piégées dans les flocs 

et permettent leur transport vers la surface. Ces microbulles permettent de générer moins de 

turbulence que les grosses lors de leur ascension dans la pulpe et sont bien adaptées aux cas où les 

flocs à flotter sont fragiles. Cette technique est cependant peu sélective des tailles de particules 

flottées. (Martínez-Gómez, Pérez-Garibay et al. 2013)  

Le venturi sera sélectionné pouƌ l’Ġtude suƌ les aƌgiles.  

b. Les écoulements à bulles 

 Il a été vu précédemment que la taille des bulles était comprise entre 500 et 1500 µm dans le 

cas des colonnes de flottation. L’ĠĐouleŵeŶt des ďulles est uŶ doŵaiŶe Ƌui a fait l’oďjet de 
nombreuses études car ils sont employés dans des domaines très divers allant de la pétrochimie ou 

les bioprocédés (ex : fermentation) au génie nucléaire (ex : écoulement liquide vapeur).  Comme 

représenté en figure 1. 13, le ƌĠgiŵe d’ĠĐouleŵeŶt peut ĐhaŶgeƌ de Ŷatuƌe loƌsƋue le dĠďit d’aiƌ 
augmente en raison du phénomène de coalescence des bulles notamment. Le régime recherché en 

flottatioŶ est l’ĠĐoulement à bulles dispersé caractérisé par son homogénéité relativement à la 

section de la colonne et la faible taille de bulles qui garantit une surface spécifique de bulles la plus 

élevée possible.  

 

Figure 1. 13 : Les ƌĠgiŵes d’ĠĐouleŵeŶt de ďulles d’aiƌ daŶs l’eau eŶ Đo-courant ascendant loƌsƋue le dĠďit d’aiƌ 
augmente. De gauche à droite : écoulement à bulles dispersées, bulles agglomérées, à poches et pulsatiles (Ravelet 2014) 

On verra notamment dans cette partie que certains paramètres tels que le taux de vide ɸg  

représenté en fonction de la vitesse superficielle de gaz en figure 1. 14 peƌŵetteŶt d’ideŶtifieƌ les 
ƌĠgiŵes d’ĠĐouleŵeŶt Đaƌ ils ƌeflğteŶt l’Ġtat de ĐoalesĐeŶĐe et d’iŶstaďilitĠ du sǇstğŵe. Ces 
paramètres seront définis au paragraphe suivant.  
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Figure 1. 14 : Evolution qualitative du taux de vide ɸg en fonction de la vitesse superficielle de gaz Jg et des régimes 
d’ĠĐouleŵeŶt (Forret, Schweitzer et al. 2006) 

Les principales grandeurs caractéristiques des écoulements à bulles qui seront employées ensuite 

dans la partie expérimentale de la thèse vont être introduites dans cette partie. Les paramètres 

influents et les modèles de calcul utilisés par la suite seront aussi présentés. 

i. Les grandeurs caractéristiques 

 La vitesse superficielle Ji 

 On définit pour la phase i une vitesse superficielle Ji (m/s) égale à : ࢏ࡶ = ࡭࢏ࡽ   (Equation 1. 3) 

Avec ܳ௜  : le débit volumique de la phase i (m3/s) et A : la section de la colonne (m2) 

La vitesse superficielle correspond à la vitesse de la phase i si elle s’ĠĐoulait seule daŶs la ĐoloŶŶe. 
(Ravelet 2014) Cette ƌepƌĠseŶtatioŶ peƌŵet de s’affƌaŶĐhiƌ du diaŵğtƌe de la ĐoloŶŶe et faĐilite la 
comparaison des données entre les pilotes. 

On emploie généralement des vitesses superficielles Jg allant de 1 à 2 cm/s pour la phase gaz dans les 

colonnes industrielles. (Dobby 2002) 

 Le tauǆ de ǀide ɸg 

 Dans le domaine de la flottation, on désigne par taux de vide ɸg (en anglais gas hold up) la 

fraction volumique de phase gazeuse g dans la suspension aérée.  

Le taux de vide peut être considéré de 3 façons : 

o En moyenne temporelle : 

 Au point de côte h, au temps t et sur une durée T 

,ࢎሺࢍࢿ ሻ࢚̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ =
ࢀࡵ ∫ ૛ࢀ−࢚૛ࢀ+࢚ࢍࢿ ሺࢎ,  (Equation 1. 4) ′࢚ࢊሻ′࢚
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La durée T doit ġtƌe gƌaŶde devaŶt les vaƌiatioŶs Ƌue l’oŶ veut lisseƌ ;eǆ : turbulence) mais petite 

devaŶt les vaƌiatioŶs gloďales du sǇstğŵe Ƌue l’oŶ souhaite Ġtudieƌ ;eǆ : influence de Jg sur ɸg). Cette 

moyenne temporelle du taux de vide est appelé taux de vide local. 

Des sondes optiques à haute ƌĠsolutioŶ teŵpoƌelle peƌŵetteŶt d’oďteŶiƌ des ŵesuƌes de tauǆ de 
vide à différents points de la colonne. La ségrégation axiale liée aux effets de parois et aux 

phénomènes de recirculation peut ainsi être détectés. (Cartellier 1992) Cette technique applicable 

daŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps auǆ sǇstğŵes diphasiƋues s’est ŵaiŶteŶaŶt auǆ sǇstğŵes tƌiphasiƋues. 

(Mena, Rocha et al. 2008) 

o En moyenne spatiale : 

 De façon similaire, on définit au temps t le taux de vide instantané sur un volume V compris 

entre les côtes h1 et h2 de la colonne :   ࢍࢿۃሺࢎ, ۄሻ࢚ = ૚ࢎ૛−ࢎ૚ ∫ ,ࢎሺࢍࢿ ૚ࢎ૛ࢎࢎࢊሻ࢚   (Equation 1. 5) 

Ce tauǆ de vide ŵoǇeŶ suƌ l’eŶseŵďle de la ĐoloŶŶe peut ġtƌe ŵesuƌĠ siŵpleŵeŶt eŶ ƌelevaŶt la 
hausse du niveau de suspension lors de la mise en route du bullage.  

o En moyenne spatiotemporelle : 

 C’est uŶe ŵoǇeŶŶe spatioteŵpoƌelle Ƌui seƌa ĐoŶsidĠƌĠe daŶs la suite de l’Ġtude suƌ un 

volume V de suspeŶsioŶ aĠƌĠe de plusieuƌs ĐeŶtaiŶes de ŵillilitƌes et uŶ teŵps d’iŶtĠgƌatioŶ de 
plusieurs minutes. La technologie employée sera la mesure de pression différentielle qui sera décrite 

en détail au chapitre 4.  

La technique de tomographie par mesure de conductivité seƌa aussi ĠvoƋuĠe ŵais Ŷous veƌƌoŶs Ƌu’il 
a ĠtĠ Đoŵpleǆe d’oďteŶiƌ des doŶŶĠes ĐohĠƌeŶtes eŶ ƌaisoŶ de l’ĠtaloŶŶage eŶ ĐoŶduĐtivitĠ Ƌui est 
parfois complexe à réaliser en milieu concentré.  

 Taille des bulles 

 Une distribution granulométrique de taille de bulles ou de particules peut être représentée 

de différentes façons. On définit par Δǆ, la laƌgeuƌ d’uŶe Đlasse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue ;eǆ : 5 µm). Trois 

exemples sont présentés ci-dessous : 

o Représentation en nombre 

 La représentation en nombre permet de donner un poids identique à toutes les 

particules/bulles présentes quelles que soient leurs caractéristiques. On définit f, la fréquence, le 

rapport entre la quantité mesurée par classe (ici nombre de particules) et la largeur de la classe Δǆ. 

Fréquence en nombre fN pour la classe i : fN=
 (Equation 1. 6)  ࢞∆.࢚࢕࢚ࡺ࢏ࡺ

Avec Ni, le nombre de particules dans la classe i et Ntot, le nombre total de particules 

o Représentation en volume 
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 De la même façon, on a pour la représentation en volume : 

Fréquence en volume fV pour la classe i : fV = 
 (Equation 1. 7)  ࢞∆.࢚࢕࢚ࢂ࢏ࢂ

Avec Vi, le volume total des particules de la classe i et Vtot, le volume total des particules  

La représentation en volume est adaptée pour les données de granulométrie par diffraction laser 

car les ŵodğles de ĐalĐuls ;FƌauŶhofeƌ et MieͿ soŶt ďasĠs suƌ l’hǇpothğse Ƌue les paƌtiĐules soŶt 
sphériques. 

o Représentation de Sauter 

 La représentation dite de Sauter en surface spécifique est la mieux adaptée au cas des 

écoulements à bulles car elle met en avant la surface développée par les bulles.  

Fréquence en surface spécifique f32 pour la classe i : f32 = 

࢚࢕࢚ࡿ࢚࢕࢚ࢂ࢏ࡿ࢏ࢂ ࢞∆.   (Equation 1. 8) 

Avec Si, la surface totale des particules de la classe i et Stot, la surface totale des particules  

 

 Vitesse teƌŵiŶale d’asĐeŶsioŶ d’uŶe ďulle Ub 

 Une bulle de gaz indéformable de diamètre d placée dans un liquide au repos est soumise à 3 

forces principales : 

o Son poids : ࡼ = ࢍ࣋ = ࢍ࢓ ૚૟  ૜g࢈ࢊ࣊

o La poussĠe d’AƌĐhiŵğde ;ou flottaďilitĠͿ : ࣊ = ࢒࣋− ૚૟  ૜g࢈ࢊ࣊

o La force de trainée : ࡲ = ૛૛࢈ࢁ ࡿࢊ࡯  ࢒࣋ 
Avec ࢍ࣋ et ࢒࣋ : masse volumique des phases gazeuses et liquides 

          g : CoŶstaŶte d’aĐĐĠlĠƌatioŶ ;9,80665 m·s-2) 

          S : La suƌfaĐe pƌojetĠe de la ďulle suƌ uŶ plaŶ hoƌizoŶtal ;Ġgale à ʋd2/4) si la bulle est sphérique 

          Cd : coefficient de trainée qui sera décrit dans la suite 

LoƌsƋue la vitesse teƌŵiŶale d’asĐeŶsioŶ est atteiŶte, oŶ a doŶĐ : 

૛૛࢈ࢁ ࡿࢊ࡯ ࢒࣋  = ሺࢍ࣋ − ሻ࢒࣋ ૚૟   ૜g࢈ࢊ ࣊

   ࢈ࢁ =  √૝࢒࣋−ࢍ࣋|࢈ࢊࢍ|૜ࢊ࡯࢒࣋    
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   ࢈ࢁ =  √૝࢈ࢊࢍ૜ࢊ࡯   (Equation 1. 9) si �܌ܑܛܖܗ܋ ܜܛ܍܏éܚé ܖ ܍ܕܕܗ܋é܍ܔ܊܉܍܏ܑܔ܏ 

Cette expression de la vitesse terminale fait intervenir le coefficient de trainée Cd qui exprime 

l’iŶteŶsitĠ des foƌĐes de frottement s’opposaŶt à l’asĐeŶsioŶ de la ďulle. Nous veƌƌoŶs paƌ la suite 
quels sont les moyens existants pour déterminer ce coefficient et quels sont les paramètres qui 

l’iŶflueŶĐeŶt.  

ii. Coefficient de trainée d’une bulle  

L’estiŵatioŶ de Cd pour le cas des bulles est plus complexe que pour le cas des particules 

solides car les propriétés de surface des bulles varient en fonction du degré de contamination de la 

surface par des agents tensioactifs et des particules solides. (Sarrot 2006) Ainsi, il est connu que le 

coefficient de trainée tend à augmenter avec le niveau de contamination. (Ishii and Pei 1980) 

Les bulles dites propres et donc non contaminées ont une surface considérée comme mobile et sont 

caractérisées par un coefficient de trainée faible. Les bulles contaminées ont quant à elles un 

comportement est tƌğs pƌoĐhe de Đelui d’uŶe sphère rigide. Le tensioactif adsorbé glisse par 

adveĐtioŶ veƌs l’aƌƌiğƌe de la ďulle où il s’aĐĐuŵule et la teŶsioŶ de suƌfaĐe de la ďulle devieŶt aloƌs 
inhomogène. Cette différence de tension de surface entre la partie inférieure et supérieure de la 

ďulle gĠŶğƌe uŶe foƌĐe de MaƌaŶgoŶi  Ƌui s’oppose au fluǆ de suƌfaĐe des lignes de courant ainsi que 

représenté en figure 1. 15. La contrainte de cisaillement tangentielle ainsi générée fait augmenter Cd 

et diminuer Ub, la vitesse teƌŵiŶale d’asĐeŶsioŶ. (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et al. 2012) Par 

ailleurs, ce phĠŶoŵğŶe de dĠplaĐeŵeŶt du teŶsioaĐtif et de l’eau Ƌui lui est assoĐiĠ vaƌs la zoŶe de la 
bulle appauvrie en tensioactif (dite étirée) permet de lutter contre la déstabilisation de la bulle. On 

observe aussi en parallèle un déplacement du tensioactif adsorbé vers la zone appauvrie (effet 

Gibbs).  

 

Figure 1. 15 : SĐhĠŵa de pƌiŶĐipe de l’effet MaƌaŶgoŶi 

La zoŶe d’aĐĐuŵulatioŶ du teŶsioaĐtif doŶt oŶ ŵesuƌe l’ĠteŶdue à l’aide de l’aŶgle θcont eŶtƌe l’aǆe 
veƌtiĐal passaŶt paƌ le ĐeŶtƌe de la ďulle et le dĠďut de la zoŶe d’aĐĐuŵulatioŶ fait l’oďjet de 
différents modèles. On considère alors que cette zone est complètement immobilisée et est appelée 

« capsule stagnante » (stagnant cap). Le modèle de Sadhal et Johnson permet de calculer Cd pour ces 

bulles partiellement contaminée à partir des valeurs de Cd pour des bulles complétement mobiles 

(θcont =0°) et contaminées (θcont =180°)  ĐoŶŶaissaŶt l’aŶgle de ĐoŶtaŵiŶatioŶ pour Reb < 1. (Sadhal 

and Johnson 1983) Il Ŷe seƌa ŶĠaŶŵoiŶs pas possiďle d’oďteŶiƌ uŶe valeuƌ de l’aŶgle θcont dans le cas 

de la présente étude. 
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La plupart des modèles actuels sont de type empirique et permettent de calculer Cd à partir de Reb, le 

nombre de Reynolds de la bulle définit ci-dessous : ࢈ࢋࡾ = ࢈ࢁ࢈ࢊ࢒࣋ ⁄࢒ࣆ   (Equation 1. 10) 

Avec �௟  : la viscosité de la phase liquide. 

Dans le cas des bulles formées sur le pilote de flottation qui sera présenté au chapitre 4, Reb sera de 

l’oƌdƌe de 102 (݀௕= 1 mm, ௕ܷ= 10 cm/s).  

QuelƋues eǆeŵples d’eǆpƌessioŶs valaďles pouƌ diffĠƌeŶtes plages de Ŷoŵďƌe de ‘eǇŶolds soŶt 
présentés ci-après : 

 Cas des bulles mobiles non contaminées : 

 La solution analytique en écoulement de Stokes (Reb << 1) est : ࢊ࡯ = ૚૟࢈ࢋࡾ  (Equation 1. 11) 

Moore (Moore 1963) propose la corrélation suivante Ƌui pƌeŶd eŶ Đoŵpte l’eǆisteŶĐe d’uŶe 
couche limite pour Reb >50 : 

ࢊ࡯ = ૝ૡ࢈ࢋࡾ ሺ૚ − ૛,૛૚૚࢈ࢋࡾ૙,૞ ሻ (Equation 1. 12) 

 Cas des bulles complètement contaminées : 

En écoulement de Stokes (Reb << 1): ࢊ࡯ = ૛૝࢈ࢋࡾ  (Equation 1. 13) 

Clift et al. (Clift, Grace et al. 1987) proposent la corrélation suivante pour 20 < Reb <260 : ࢊ࡯ = ૛૝࢈ࢋࡾ ሺ૚ + ૙, ૚ૢ૜૞࢈ࢋࡾ૙,૟૜૙૞ሻ (Equation 1. 14) 

La validitĠ de Đes ĐoƌƌĠlatioŶs pouƌ des Ŷoŵďƌes de ‘eǇŶolds faiďles a ĠtĠ ĐoŶfiƌŵĠe à l’oĐĐasioŶ 
d’uŶe Ġtude ŶuŵĠƌiƋue ƌĠĐeŶte représentée en figure 1. 16 (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et al. 

2012)  :  
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Figure 1. 16 : Evolution de Cd, coefficient de trainée en fonction de Re, le nombre de Reynold pour une bulle propre et 
uŶe ďulle ĐoŶtaŵiŶĠe ;sphğƌe ƌigideͿ seule daŶs l’eau. CoŵpaƌaisoŶ des ĐoƌƌĠlatioŶs de Mooƌe et Clift aǀeĐ uŶe Ġtude 

numérique récente (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et al. 2012) 

 Enfin, le modèle de Sadhal et Johnson permet de calculer Cd pour des bulles partiellement 

ĐoŶtaŵiŶĠes ĐoŶŶaissaŶt l’aŶgle de ĐoŶtaŵiŶatioŶ θcont pour Reb <<1. (Sadhal and Johnson 1983) ࢊ࡯ = ૚૟࢈ࢋࡾ [ ૚૝࣊ ቀ૛ሺ࣊ − ሻ࢚࢔࢕ࢉ� + ࢚࢔࢕ࢉ�࢔࢏࢙ + ࢚࢔࢕ࢉ�૛࢔࢏࢙ − ૚૜ ቁ࢚࢔࢕ࢉ�૜࢔࢏࢙ + ૚] (Equation 1. 15) 

D’autƌes auteuƌs oŶt pƌoposĠ des ĐoƌƌĠlatioŶs eŵpiƌiƋues pouƌ Cd faisant intervenir le nombre 

adiŵeŶsioŶŶel d’Eötvös (Tomiyama, Kataoka et al. 1998) ou d’AƌĐhiŵğde (Karamanev 1996).  

iii. Modèle à dérive de flux (drift flux) 

Le calcul de Cd par des corrélations empiriques dépendant du nombre de Reynolds nécessite 

de connaître Ub, la vitesse teƌŵiŶale d’asĐeŶsioŶ de la ďulle. Or, on a vu précédemment que Ub elle- 

dépend même de Cd.  

Le modèle drift flux développé dans les années 60 par Wallis (Wallis 1962; Wallis 1969) 

permet de calculer Ub à partir des vitesses superficielles de gaz et de liquide (respectivement Jg et Jl) 

et du taux de vide ߝ� : 

࢈ࢁ = ࢍࡶ   ⁄ࢍࢿ ࢒ࡶ+  ሺ૚−ࢍࢿ⁄ ሻሺ૚−ࢍࢿሻ૛    (Equation 1. 16) 

Ce ŵodğle est valaďle loƌsƋue les ďulles Ŷ’iŶteƌagisseŶt pas et Ƌue la fƌaĐtioŶ de gaz est faiďle. La 

formule présentée ici correspond au cas des flux liquide et gaz à contre-courant.  

Pouƌ ƌetƌouveƌ l’équation 1.16, on définit la dérive de flux dfv qui correspond au surplus volumique de 

gaz qui passe par rapport à la phase gaz-liquide dont la phase gaz s’ĠĐoule à la vitesse ࢜ࢌࢊ .݆�ߝ = ࢍࡶ − ↔  ࡶࢍࢿ ࢍࡶ=࢜ࢌࢊ − ࢒ࡶ)ࢍࢿ + ↔  (ࢍࡶ ሺ૚=࢜ࢌࢊ − ࢍࡶሻࢍࢿ − ↔ ࢒ࡶࢍࢿ ሺ૚=࢜ࢌࢊ − ሻࢍࢿ ࢍࢿࢍࢿ ࢍࡶ − ࢍࢿ ૚−ࢍࢿ૚−ࢍࢿ  ࢒ࡶ
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↔ ሺ૚ࢍࢿ=࢜ࢌࢊ − ሻࢍࢿ ࢍࢿࢍࡶ] −  [ࢍࢿ−૚࢒ࡶ

(Equation 1. 17) 

Or, par définition, �ܷ௟  : vitesse relative des phases liquides et gazeuses ;vitesse de glisseŵeŶtͿ s’ĠĐƌit 
(Wallis 1962) : 

࢒ࢍࢁ = ࢍࢿࢍࡶ] ±  (Equation 1. 18) [ࢍࢿ−૚࢒ࡶ

Et donc : ࢜ࢌࢊ = ሺ૚ࢍࢿ  −  (Equation 1. 19)  ࢒ࢍࢁሻࢍࢿ

Dans le cas des flux dominés par la pesanteur où le taux de vide est sur la section de la colonne et où 

les effets de paroi sont négligeables, la vitesse relative �ܷ௟  est une fonction décroissante du taux de 

vide ߝ�. (Lapidus and Elgin 1957) La formule suivante relie �ܷ௟  à εg et Ub et fait le bilan de différentes 

corrélations présentées dans la littérature (Shah, Kelkar et al. 1982) : ࢒ࢍࢁ = ሺ૚࢈ࢁ −  ૚ (Equation 1. 20)−࢈ሻࢍࢿ

Avec b généralement compris entre 2 et 3. Il est fixé à 3 dans notre cas. (Pal and Masliyah 1989) 

Ce ĐalĐul ƌevieŶt à tƌouveƌ le poiŶt d’iŶteƌseĐtioŶ eŶtƌe la Đouƌďe dfv (ߝ�ሻ et la droite qui relie jg 

(positif car vitesse ascendante) et jl (négatif car vitesse descendante en contrecourant) appelé point 

d’opĠƌatioŶ daŶs la figure 1. 17.  

 

Figure 1. 17 : RepƌĠseŶtatioŶ gƌaphiƋue du pƌiŶĐipe du ŵodğle dƌift fluǆ daŶs le Đas d’uŶ ĐouƌaŶt asĐeŶdaŶt de gaz et 
descendant de liquide (Caltech) 

Le modèle à dérive de flux a été employé dans la littérature (Dobby, Yianatos et al. 1988) pour 

calculer la taille des bulles dB connaissant Ub, ĐalĐulĠ Đoŵŵe oŶ l’a vu paƌ dĠƌive de fluǆ et eŶ fiǆaŶt 
Cd de façoŶ aƌďitƌaiƌe seloŶ l’ĠƋuatioŶ suivaŶte dĠƌivĠe de l’ĠƋuatioŶ 1.9 : 

࡮ࢊ = ૛࡮࢛ ૜ࢊ࡯૝ࢍ  (Equation 1. 21) 
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Nous verrons par la suite que dans le cas de nos travaux, nous utiliserons cette équation pour 

calculer Cd connaissant dB.  

iv. Conclusion 

 Nous avons défini dans cette partie les principales grandeurs caractéristiques des 

écoulements à bulles telles que les vitesses superficielles Ji, le taux de vide g et le diamètre des 

bulles dB. L’eǆpƌessioŶ de la vitesse teƌŵiŶale daŶs le Đas siŵple d’uŶe ďulle iŶdĠfoƌŵaďle a été 

doŶŶĠe et a peƌŵis de ŵettƌe eŶ avaŶĐe l’iŵpoƌtaŶĐe du ĐoeffiĐieŶt de tƌaiŶĠe Cd. Ce paramètre est 

sensible à la fois au niveau de contamination de la surface des bulles et au ƌĠgiŵe d’ĠĐouleŵeŶt à 
travers le nombre de Reynolds. Enfin, le modèle de calcul de la vitesse terminale par dérive de flux a 

été décrit. Il sera employé dans la suite de l’Ġtude au Đhapitƌe ϱ pouƌ estiŵeƌ les ĐoeffiĐieŶts de 
trainée des bulles en milieu réel de flottation.   

c. Les microphénomènes en jeu en flottation 

Dans la configuration classique en colonne telle que celle utilisée expérimentalement aux 

chapitres 4 et 5 de cette étude, oŶ est eŶ pƌĠseŶĐe d’un flux à contrecourant entre les bulles, 

injectées en pied de colonne et la suspension de minerai, injectée à mi-hauteur et dont les particules 

auront tendance à descendre par gravité. (Yianatos 2007) Les bulles entrent en collision avec les 

particules et les particules s’attachent alors aux bulles sous ƌĠseƌve Ƌue l’hǇdƌophoďiĐitĠ soit 
suffisante. L’iŶeƌtie de la paƌtiĐule peut aussi avoiƌ uŶ effet positif ou ŶĠgatif suƌ l’attaĐheŵeŶt seloŶ 
les cas. (Sarrot 2006) Une fois attachée, la particule doit se stabiliser à l’iŶteƌfaĐe mais elle est 

soumise à de nombreuses forces qui peuvent provoquer son détachement de l’iŶteƌfaĐe (trainée, 

gƌavitĠ, fluǆ de dƌaiŶage…Ϳ. Par ailleurs, une partie des particules non attachées est aussi entrainée 

naturellement dans le sillage des bulles et cela engendre alors une diminution de la sélectivité du 

procédé.  

Cette partie vise à présenter les principaux microphénomènes en jeu dans la suspension 

aérée puis dans la mousse d’uŶe ĐoloŶŶe de flottatioŶ:  

i. Dans la suspension aérée 

La Đaptuƌe d’uŶe paƌtiĐule paƌ uŶe ďulle fait iŶteƌveŶiƌ ϯ ŵiĐƌophĠŶoŵğŶes : la collision, 

l’attaĐheŵeŶt et la stabilisation. (Binks and Horozov 2006) Il existe aussi un phénomène secondaire 

d’eŶtƌaiŶeŵeŶt liĠ à l’hǇdƌodǇŶaŵiƋue des bulles.  

 La collision (Ec) 

Le microphénomène de collision est gouverné par les conditions hydrodynamiques locales 

autour de la bulle mais il est aussi influencé par les propriétés physiques de la bulle et de la particule. 

Il est possiďle d’eǆpƌiŵeƌ la pƌoďaďilitĠ ou efficacité de collision (Ec) en procédant à un bilan de 

population des différentes classes granulométriques des particules.   

L’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ Ec se définit alors comme : 

௖ܧ = ௣ܰ௔௥௧௜௖௨௟௘௦ ௘௡௧௥௔௡௧ ௘௡ ௖௢௟௟௜௦௜௢௡௧ܰ௢௧௔௟ ௗ௘ ௣௔௥௧௜௖௨௟௘௦ ௗ௔௡௦ ௩௢௟௨௠௘ ௜௡௧௘௥௖௘௣௧é ௣௔௥ ௟௔ ௕௨௟௟௘ 
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L’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ va dĠpeŶdƌe de diffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes : 

o Le régime du flux 

Le calcul du nombre de Reynolds de la bulle (Reb= ��ௗ�௎��� ) permet de déterminer le régime du flux : 

- Régime de Stokes : Reb<<1 

- Régime potentiel : Reb>>1 

 

Figure 1. 18 : LigŶes de ĐouƌaŶt de l’eau autouƌ d’uŶe ďulle ƌigide sphĠƌiƋue eŶ fluǆ potentiel (à gauche) et de Stokes (à 
droite) (Modsim) 

Il apparaît en figure 1. 18 Ƌu’uŶe paƌtiĐule de ƌaǇoŶ faiďle eŶtƌeƌa plus faĐileŵeŶt eŶ ĐollisioŶ aveĐ la 
bulle en régime poteŶtiel Ƌu’eŶ ƌĠgiŵe de “tokes où les lignes de courant sont très espacées. Ces 

lignes de courant ont été obtenues en résolvant des équations de continuité pour des sphères solides 

en mouvement dans un fluide Newtonien. On considère donc alors que la surface de la bulle est 

rigide et donc chargée en tensioactif.  

o L’iŶeƌtie des paƌtiĐules et la viscosité de la phase continue 

Le calcul du nombre de Stokes peƌŵet d’Ġtaďliƌ si les paƌtiĐules à flotteƌ oŶt uŶe iŶeƌtie iŵpoƌtaŶte 

relativement à la viscosité du fluide de la phase continue. 

࢚ࡿ = ࢈ࢊ࢒ࣆૢ࢈ࢁ૛࢖ࢊ࢖࣋   (Equation 1. 22) 
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- Si St > 1 : Les trajectoires des particules sont des droites et la plupart des attachements de 

particules aux bulles sont dues à des collisions directes.  

- Si 0,1 < St < 1 : Les foƌĐes d’iŶeƌtie joueŶt eŶĐoƌe uŶ ƌôle suƌ l’attaĐheŵeŶt. Les tƌajeĐtoiƌes 
des bulles peuvent dévier légèrement des lignes de courant. 

- Si St << 0,1 : L’attaĐheŵeŶt paƌ ĐollisioŶ diƌeĐte est impossible car les particules suivent les 

ligŶes de ĐouƌaŶt. L’attaĐheŵeŶt peut ŶĠaŶŵoiŶs avoiƌ lieu paƌ glissement.  

DaŶs le Đas d’uŶe paƌtiĐule d’aƌgile de diaŵğtƌe 1Ϭ µŵ, de ŵasse voluŵiƋue Ϯ8ϬϬ kg/ŵ3 qui est en 

appƌoĐhe d’uŶe ďulle de 1 ŵŵ daŶs l’eau, on trouve un nombre de Stokes de 3,1x10-6 donc bien 

iŶfĠƌieuƌ à Ϭ,1. DaŶs la suite Ŷous Ŷe pƌeŶdƌoŶs doŶĐ pas eŶ Đoŵpte l’iŶflueŶĐe de l’iŶeƌtie suƌ 
l’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ et l’attaĐheŵeŶt paƌ glisseŵeŶt sera détaillé. 

o CoƌƌĠlatioŶs peƌŵettaŶt d’estiŵeƌ l’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ  

 Dans le cas des nombres de Stokes faibles (<< 0,01), des corrélations ont été 

développées (Bloom and Heindel 1997): 

Pour 0,2 < Reb < 100, une bulle contaminée (Cd=1Ϳ, des paƌtiĐules jusƋu’à 1ϬϬ µŵ et des tailles de 
bulles jusƋu’à 1 ŵŵ : 

ࢉࡱ = ሺ૜૛ + ૝࢈ࢋࡾ૙,ૠ૛૚૞ ሻ  ૛  (Equation 1. 23)࢈ࢊ૛࢖ࢊ

Pour un écoulement potentiel (80 < Reb < 500) et une bulle contaminée : 

ࢉࡱ = ૜ሺ࢈ࢊ࢖ࢊ) (Equation 1. 24) 

UŶe appliĐatioŶ du ĐalĐul de l’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ paƌ iŶtĠgƌatioŶ ŶuŵĠƌiƋue de l’ĠƋuatioŶ de 
mouvement d’uŶe ďulle sphérique en régime de Stokes est présentée dans la figure 1. 19: 

 

Figure 1. 19 : Efficacité de collision théorique en fonction du nombre de Stokes et pour différentes valeurs de constante 
adimensionnelle de sédimentation G (Flint and Howarth 1971) 

G se définit de la façon suivante : 

ࡳ = ሺ࢒࣋−ࡼ࣋ሻࡼࢊ૛ ࡮ࢁࡸࣆ૚ૡࢍ   (Equation 1. 25) 
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C’est un nombre adimensionnel qui traduit la vitesse de sédimentation de la particule. On voit que 

plus la particule est dense et de diamètre élevé, plus G est ĠlevĠ et plus l’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ 
augmente même à faible nombre de Stokes.  

Ces corrélations sont cependant valables pour une bulle isolée rencontrant une particule isolée. Il 

faut donc les considérer avec précautions car le comportement réel en colonne est bien différent 

(efficacité de collision supérieure dans les pilotes de flottation réels). (Flint and Howarth 1971)  

Elles ŵoŶtƌeŶt gloďaleŵeŶt Ƌue l’effiĐaĐitĠ de ĐollisioŶ est ŵaǆiŵale loƌsƋue Reb est élevé et que la 

db et dp sont proches. Il y a attachement par collision uniquement lorsque le nombre de Stokes est 

supérieur à 1.   

 L’attaĐheŵeŶt (Ea) 

o Description du mécanisme 

Le microphénomène d’attaĐheŵeŶt est plus complexe à mettre en équations que la collision 

car il fait intervenir des facteurs hydrodynamiques et chimiques. (Modsim) Il est représenté par Ea, 

l’effiĐaĐitĠ d’attaĐheŵeŶt.  

Coŵŵe ĠvoƋuĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, deuǆ pƌoĐessus peuveŶt ŵeŶeƌ à l’attaĐheŵeŶt d’uŶe paƌtiĐule suƌ 
une bulle : la collision directe Ƌui est ŵajoƌitaiƌe loƌsƋue l’iŶeƌtie est iŵpoƌtaŶte avec une 

déformation importante de la bulle et le glissement qui est au contraire présent lorsque la particule 

suit les lignes de courant. Il a été montré (Binks and Horozov 2006) Ƌue l’aŶgle d’appƌoĐhe ϕ à partir 

duƋuel l’attaĐheŵeŶt paƌ glisseŵeŶt est ŵajoƌitaiƌe est de 20° (voir figure 1. 20).  

 

 Figure 1. 20 : RepƌĠseŶtatioŶ des Ϯ ŵodes d’attaĐheŵeŶt des paƌtiĐules auǆ ďulles : collision et glissement (Binks and 
Horozov 2006) 

La pƌeŵiğƌe Ġtape de l’attaĐheŵeŶt par glissement est l’amincissement du filŵ d’eau Ƌui sĠpaƌe la 

particule de la bulle. La rupture a lieu ensuite pour former une interface liquide/solide/gaz. La 

troisième étape correspond à la stabilisation de l’iŶteƌfaĐe. Ces étapes sont schématisées en figure 1. 

21.                                                                                                                                                                                                                  
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Figure 1. 21 : Représentation sĐhĠŵatiƋue des ϯ Ġtapes d’attaĐheŵeŶt d’uŶe paƌtiĐule suƌ uŶe ďulle ;iͿ AŵiŶĐissement du 
filŵ jusƋu’à uŶe Ġpaisseuƌ ĐƌitiƋue ;iiͿ Ruptuƌe du filŵ et foƌŵatioŶ d’uŶe iŶteƌfaĐe tƌiple ;iiiͿ EǆteŶsioŶ de l’iŶteƌfaĐe 

triple et stabilisation (Binks and Horozov 2006)  

UŶ teŵps d’attaĐheŵeŶt tatt correspondant à l’aĐĐoŵplisseŵeŶt de Đes ϯ Ġtapes est défini. tatt doit 

être inférieur à tcon, le temps de contact entre la bulle et la particule avant que celle-ci ne diverge en 

suivaŶt les ligŶes de ĐouƌaŶt de l’eau pouƌ Ƌu’il Ǉ ait attaĐheŵeŶt (principe de Sutherland).  

tatt est ainsi défini ainsi :  ࢚࢚ࢇ࢚ = ࢏࢚ +  (Equation 1. 26)  ࢉ࢖࢚࢚ +࢚࢘

Avec ࢏࢚ ∶ le teŵps d’iŶduĐtioŶ ;teŵps ƌeƋuis pouƌ Ƌue le filŵ s’aŵiŶĐisse jusƋu’à uŶe Ġpaisseuƌ 
critique de rupture, ࢚࢘: le temps nécessaire à la rupture du film et  ࢉ࢖࢚࢚ : le temps de formation de la 

triple interface liquide/solide/gaz. (Binks and Horozov 2006) Le teŵps d’iŶduĐtioŶ ࢏࢚ est très 

dĠpeŶdaŶt de l’aŶgle de ĐoŶtaĐt ďulle/paƌtiĐule ŵais aussi de la taille et la foƌŵe de la paƌtiĐule aiŶsi 
que de l’oƌieŶtatioŶ de la particule lors de la collision. Le taux de contamination de la surface de la 

bulle par du tensioactif est aussi un paramètre important car la mobilité de la surface tend diminuer 

en présence de tensioactif. (Modsim) Après attachement, les particules attachées ont tendance à 

s’aĐĐuŵuleƌ sur la partie arrière des bulles et on peut exprimer leur taux de « couverture » par un 

angle. Il se foƌŵe paƌfois des gƌappes de paƌtiĐules à l’aƌƌiğƌe de la ďulle loƌsƋue les paƌtiĐules soŶt 
hǇdƌophoďes et Ƌu’elles oŶt teŶdaŶĐe à s’aggloŵĠƌeƌ. Les ďulles soŶt aloƌs ƌaleŶties et l’oŶ tend vers 

un taux de charge maximal de la bulle. (Modsim)  

Il est possible de calculer une estimation de tcon, le temps de contact entre la bulle et la particule 

pour des conditions expérimentales modèles (Dobby and Finch 1986; Yoon and Luttrell 1989) mais ti  

et  ࢉ࢖࢚࢚ demeurent difficile à estimer car ils dépendent de paramètres physico-chimiques. La durée de ࢚࢘ est souvent négligeable par rapport aux deux autres grandeurs ti  et  ࢉ࢖࢚࢚.  

o Modélisation 

La ŵodĠlisatioŶ du phĠŶoŵğŶe d’attaĐheŵeŶt paƌ glissement est complexe et une solution 

au bilan des forces ne peut être trouvée que de manière numérique. Les paramètres influents sont 
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nombreux et incluent ϕ, l’aŶgle d’appƌoĐhe, l’Ġpaisseuƌ ĐƌitiƋue du filŵ, le Ŷoŵďƌe de ‘eǇŶolds, le 
degré de mobilité de la surface de la bulle, la taille et la vitesse de la bulle et la taille de particule.  

Bloom et Heindel décrivent une expression de Ea valable pour un jeu de paramètres dont on a 

dĠteƌŵiŶĠ l’Ġpaisseuƌ ĐƌitiƋue ĐoƌƌespoŶdaŶte paƌ uŶe ĐoƌƌĠlatioŶ telle Ƌue Đelle de “Đhulze (Schulze 

1992). Pouƌ l’aŶgle d’appƌoĐhe ĐƌitiƋue �் à partir duquel l’attaĐheŵeŶt peut avoiƌ lieu, on a alors: 

ࢇࡱ =  (Equation 1. 27)  ࢀ� ૛࢔࢏࢙ = ૛(࢖࢘+࡮࢘)૛ࢀࡾ

Avec ்ܴ = ݎ்  ்�݊݅ݏ  ≈ ሺݎ஻ + ்�݊݅ݏ ௉ሻݎ  la distance entre le centre de la particule et de la bulle 

loƌsƋue la paƌtiĐule eŶtƌe suƌ la ligŶe de ĐouƌaŶt dite stagŶaŶte à l’aŶgle d’appƌoĐhe �்  

rB et rP sont respectivement les rayons de la bulle et de la particule. (Bloom and Heindel 1997) 

o InflueŶĐe de l’aŶgle de ĐoŶtaĐt  

Le degƌĠ d’hǇdƌophoďie de la suƌfaĐe des paƌtiĐules Ƌue l’oŶ peut ƋuaŶtifieƌ paƌ la ŵesuƌe 
d’aŶgle de ĐoŶtaĐt à l’iŶteƌfaĐe particule/air/eau est un paramètre important qui va conditionner 

l’attaĐheŵeŶt. L’angle de contact optimal est généralement compris entre 70 et 86°(Horozov 2008) 

et ĐoƌƌespoŶd à uŶ degƌĠ d’hǇdƌophoďiĐitĠ ĠlevĠ ŵais iŶfĠƌieuƌ au ŵaǆiŵuŵ d’hǇdƌophoďiĐitĠ. En 

effet, au-delà de 90°, les particules ont généralement un effet déstabilisateur sur le film liquide ainsi 

que représenté en figure 1. 22. On observe alors une récession du film liquide autour des particules 

qui favorise la rupture de celui-ci. 

 

Figure 1. 22 : IŶflueŶĐe du degƌĠ d’hǇdƌophoďie des paƌtiĐules suƌ la staďilitĠ du filŵ liƋuide loƌsƋue l’Ġpaisseuƌ du filŵ 
approche du diamètre des particules (a) Particules très hydrophobes avec rupture du film au niveau des flèches (b) 

PaƌtiĐules ŵoiŶs hǇdƌophoďes aǀeĐ filŵ d’eau ƌeteŶu au Ŷiǀeau de la tƌiple iŶteƌfaĐe  

o Influence de la taille des particules  

DiffĠƌeŶtes thĠoƌies eǆistaŶtes ŵoŶtƌeŶt Ƌue l’effiĐaĐitĠ d’attaĐheŵeŶt diŵiŶue aveĐ la taille 
des paƌtiĐules. NĠaŶŵoiŶs, Đe phĠŶoŵğŶe s’iŶveƌse pouƌ les tƌğs fiŶes paƌtiĐules iŶfĠƌieuƌes au 
micron. On passe en effet alors dans un régime de diffusion lié au mouvement Brownien (Binks and 

Horozov 2006). 

CepeŶdaŶt, d’autƌes Ġtudes ŵeŶĠes suƌ l’attaĐheŵeŶt paƌ glissement montrent au contraire 

Ƌue la pƌoďaďilitĠ d’attaĐheŵeŶt est lĠgğƌeŵeŶt plus ĠlevĠe pouƌ les fiŶes (Schulze 1993) comme 
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représenté en figure 1. 23. Ces Ġtudes oŶt ŶĠĐessitĠ l’ĠŵissioŶ de diffĠƌeŶtes hǇpothğses doŶt la ŶoŶ 
pƌise eŶ Đoŵpte de l’iŶeƌtie. 

 

Figure 1. 23 : PƌoďaďilitĠ d’attaĐheŵeŶt paƌ glisseŵeŶt Pasl en fonction de Rp, le rayon des particules, vb, la vitesse des 
bulles et hcrit, l’Ġpaisseuƌ ĐƌitiƋue de ƌuptuƌe du filŵ tƌiple pour une bulle de 0,5 mm, une tension de surface de 70 mN/m, 

une densité de 2,5 g/cm3 et un nombre de Reynolds de 100 (Schulze 1993) 

Cette figure montre aussi que la vitesse des bulles vb ou Ub est un paramètre très influent. Les faibles 

vitesses favoƌiseŶt l’attaĐheŵeŶt. Par ailleuƌs, d’autƌes ƌĠsultats ŶuŵĠƌiƋues de “Đhulze oŶt ŵoŶtƌĠ 
Ƌue l’attaĐheŵeŶt paƌ glisseŵeŶt est favoƌisĠ paƌ les petites tailles de ďulles, les ĐoeffiĐieŶts de 
trainée élevés pour les bulles et les épaisseurs de films critiques importantes.  

 

 Stabilité de l’agƌĠgat ďulle paƌtiĐule (Estab) 

On note Estab l’effiĐaĐitĠ ou pƌoďaďilitĠ de staďilitĠ de l’agƌĠgat ďulle paƌtiĐule.  

Un fois attachée, la particule est soumise à différentes forces qui tendent à la faire se détacher de la 

surface de la bulle. On peut théoriquement pratiquer un bilan des forces pour estimer la probabilité 

de détachement : 

- Force gravitationnelle : détachement 

- PoussĠe d’AƌĐhiŵğde : attachement 

- Pression hydrostatique : détachement 

- Force capillaire : attachement 

- Force de pression capillaire : détachement  

- Force de trainée (drag force) : détachement 

Bloom et Heindel proposent une expression de Estab basée sur l’hǇpothğse Ƌue la pƌessioŶ 
hydrostatique est négligeable pour une particule inférieure à 150 µm à partir du nombre de Bond (le 

rapport des foƌĐes de dĠtaĐheŵeŶt suƌ les foƌĐes d’attaĐheŵeŶtͿ. (Bloom and Heindel 1997) 
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Figure 1. 24 : EffiĐaĐitĠ de staďilitĠ de l’agƌĠgat ďulle-paƌtiĐule eŶ foŶĐtioŶ du ƌaǇoŶ de la paƌtiĐule, de l’ĠŶeƌgie dissipĠe 
daŶs la Đellule de flottatioŶ et de l’aŶgle de ĐoŶtaĐt θ. RB = 0,5 mm, σ = 70 mN/m et ρP = 2,5 g/cm3 (Bloom and Heindel 

1997) 

D’uŶe façoŶ gĠŶĠƌale, uŶ agƌĠgat ďulle-paƌtiĐule seƌa d’autaŶt plus stable que l’aŶgle de ĐoŶtaĐt est 

élevé (hydrophobe) et que la taille de particule est faible ainsi que représenté en figure 1. 24. 

(Bloom and Heindel 1997) 

 Efficacité de capture Ecapt 

L’effiĐaĐitĠ de Đaptuƌe se ĐalĐule à paƌtiƌ des estimations de Ec, Ea et Estab vues 

précédemment : ࢚࢖ࢇࢉࡱ = ࢉࡱ × ࢇࡱ ×  (Equation 1. 28) ࢈ࢇ࢚࢙ࡱ

Au Ŷiveau eǆpĠƌiŵeŶtal, il est possiďle d’estiŵeƌ l’effiĐaĐitĠ de Đaptuƌe de diffĠƌeŶtes 
ŵaŶiğƌes. OŶ peut tout d’aďoƌd Ġtudieƌ la tƌajeĐtoiƌe d’uŶe paƌtiĐule auǆ aďoƌds de la ďulle (Nguyen 

and Evans 2004) et déterminer un rayon critique de capture. Cette méthode est cependant difficile à 

ŵettƌe eŶ œuvƌe. OŶ peut aussi procéder à un comptage des particules collectées par une bulle lors 

de son ascension dans une suspension. Il faut alors pouvoir contrôler les paramètres expérimentaux 

comme la présence de contamination dans l’eau Ƌui peut ŵodifieƌ la ŵoďilitĠ de la suƌfaĐe de la 
bulle. (Sarrot, Huang et al. 2007) ࢚࢖ࢇࢉࡱ peut être estimée en travaillant avec des particules dont les 

surfaces sont hydrophobes afin que ࢇࡱ soit proche de 1. Plus récemment, il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌue l’oŶ 
pouvait ĐalĐuleƌ l’effiĐaĐitĠ de Đaptuƌe à paƌtiƌ de la ŵesuƌe de l’ĠvolutioŶ de la vitesse d’asĐeŶsioŶ 
des ďulles. EŶ effet, loƌs de l’asĐeŶsioŶ, les paƌtiĐules glisseŶt veƌs l’aƌƌiğƌe de la ďulle et foƌŵeŶt des 
amas. La densité apparente de la bulle augmente et sa surface est immobilisée. En conséquence, la 

bulle ralentit. Cette méthode est donc très adaptée lorsque les particules à étudier sont de petites 

tailles Đaƌ seule la vitesse d’asĐeŶsioŶ est ŵesuƌĠe. (Huang, Legendre et al. 2011) Une partie des 

résultats de cette étude sont présentés en figure 1. 25 : 
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Figure 1. 25 : EǀolutioŶ de l’effiĐaĐitĠ de Đaptuƌe aǀeĐ le diaŵğtƌe des ďulles pour : O (Huang, Legendre et al. 2011) et 
● (Dai, Dukhin et al. 1998): points expérimentaux avec bulles non contaminées et particules de 5 à 56 µm et 31 µm ; x 

(Yoon and Luttrell 1989)et *(Nguyen-Van 1994) : bulles contaminées 

OŶ ƌetƌouve iĐi l’iŵpaĐt iŵpoƌtaŶt de la ĐoŶtaŵiŶatioŶ de la suƌfaĐe suƌ l’effiĐaĐitĠ de 
capture globale. 

 L’eŶtƌaiŶeŵeŶt 

L’eŶtƌaiŶeŵeŶt est uŶ phénomène exclusivement hydrodynamique lié à la turbulence 

générée par les bulles dans la zone de suspension aérée. En conséquence, ce phénomène est non 

sélectif de la chimie de surface des particules et va donc concerner à la fois les particules 

hydrophobes et hydrophiles.  

LoƌsƋu’uŶe ďulle ĐoŶtaŵiŶĠe paƌ des paƌtiĐules ou du teŶsioaĐtif est eŶ asĐeŶsioŶ daŶs uŶe 
ĐoloŶŶe d’eau, uŶe dissǇŵĠtƌie eŶtƌe les ligŶes de ĐouƌaŶt aŵoŶt et aval appaƌaît. Ce phĠŶoŵğŶe 
est d’autaŶt plus marqué que le nombre de Reynolds est ĠlevĠ et ĐoŶduit à l’appaƌitioŶ d’uŶe zoŶe 
de ƌeĐiƌĐulatioŶ du fluide à l’aƌƌiğƌe de la ďulle. UŶ Đode dĠveloppĠ paƌ l’IŶstitut de ŵĠĐaŶiƋue de 
fluides de Toulouse permet de modéliser les lignes de courant pour des bulles contaminées (Huang 

2009) ainsi que représenté en figure 1. 26 : 

 

Figure 1. 26 : LigŶes de ĐouƌaŶt de l’ĠĐouleŵeŶt statioŶŶaiƌe autouƌ d’uŶe ďulle ĐoŵplğteŵeŶt ĐoŶtaŵiŶĠe (Huang 2009) 
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Pour une bulle propre, les lignes de courant sont au contraire symétriques. 

Le volume de fluide concerné par la recirculation appelé sillage contient des particules qui vont alors 

ġtƌe tƌaŶspoƌtĠes veƌs l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ aĠƌĠe /ŵousse.  

Deux autres mécanismes contribuent aussi au transport des particules par entrainement. Des 

particules peuvent être transportées dans la fine couche hǇdƌodǇŶaŵiƋue d’eau Ƌui eŶtouƌe la ďulle 
dans sa partie supérieure. (Gaudin 1957) Les bulles ont par ailleurs tendance à s’aĐĐuŵuleƌ sous 
l’iŶteƌfaĐe pouƌ foƌŵeƌ des nuées de bulles (Bubble Swarm Theory). (Smith and Warren 1989) Ces 

nuées ont une flottabilité plus élevée que les bulles isolées et vont être poussées dans la mousse en 

eŶtƌaiŶaŶt l’eau ĐhaƌgĠe eŶ paƌtiĐules Ƌui  les eŶtouƌe.  

 Conclusion 

Cette paƌtie a peƌŵis d’aďoƌdeƌ les diffĠƌeŶtes Ġtapes ĐoŶduisaŶt à l’attaĐheŵeŶt d’uŶe 
particule sur une bulle ainsi que le phénomène d’eŶtƌaiŶeŵeŶt se produisant dans la zone de 

suspension aérée. Nous avons vu que les mécanismes physico-chimiques et hydrodynamiques en jeu 

ĠtaieŶt ďieŶ dĠĐƌits daŶs la littĠƌatuƌe ŵais Ƌu’il est eŶĐoƌe diffiĐile de ŵettƌe eŶ ĠƋuatioŶ Đes 
phénomènes pour des systèmes de flottation réels. L’iŵpaĐt des paƌaŵğtƌes de taille de particule et 

de bulle, de vitesse d’appƌoĐhe aiŶsi Ƌue d’angle de ĐoŶtaĐt soŶt ĐƌuĐiauǆ pouƌ l’attaĐheŵeŶt.  

EŶ aƌƌivaŶt pƌğs de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ aĠƌĠe / ŵousse et si les conditions opératoires ont 

été maîtrisées, on est en présence de bulles dont la surface est partiellement recouverte de 

paƌtiĐules hǇdƌophoďes adsoƌďĠes et de ĐolleĐteuƌ. Ces ďulles soŶt aĐĐoŵpagŶĠes d’uŶ sillage 
ĐoŶteŶaŶt de l’eau et des paƌtiĐules à la fois hǇdƌophiles et hydrophobes. 

 A l’interface, les bulles vont se rapprocher pour former une écume (Modsim) et poursuivre 

leuƌ asĐeŶsioŶ daŶs la ĐoloŶŶe jusƋu’à leuƌ ĐolleĐte ou leuƌ ĠĐlateŵeŶt Ŷatuƌel. Nous verrons dans 

les pƌoĐhaiŶs Đhapitƌes de la thğse Ƌu’uŶe paƌtie iŵpoƌtaŶte de l’eau et des paƌtiĐules du sillage est 

aloƌs peƌdue et Ƌue l’ĠĐuŵe va joueƌ uŶ ƌôle dĠteƌŵiŶaŶt suƌ la sĠleĐtivitĠ et le ƌeŶdeŵeŶt du 
procédé.  

ii. Dans la mousse 

 Les grandeurs caractéristiques 

La mousse chargée en particules, appelée écume (froth en anglais) mais qui sera nommée 

mousse par simplicité dans la suite, est un système dynamique au comportement bien différent de la 

suspension aérée.  Elle est en grande paƌtie ĐoŶstituĠe d’aiƌ ;~ϵϬ%Ϳ et sa teneur en eau ɸl et en 

particules varie avec son temps de résidence dans la colonne qui est proportionnel à sa hauteur selon 

la relation suivante : ࢚࢘éࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙ =  (Equation 1. 29)  ࢍࡶࢎ

Avec h, la hauteur de mousse et Jg la vitesse superficielle de gaz injecté 

La teŶeuƌ eŶ eau d’uŶe ŵousse est uŶe gƌaŶdeuƌ d’iŶtĠƌġt pour la flottation. Elle est appelée fraction 

liquide et se définit par : 
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࢒ࢿ =  (Equation 1. 30)  ࢋ࢙࢙࢛࢕࢓ࢂࢋࢊ࢏࢛ࢗ࢏࢒ࢂ

Avec Vliquide et Vmousse les volumes totaux de liquide et de mousse respectivement. On considère 

gĠŶĠƌaleŵeŶt Ƌu’uŶe ŵousse ou une écume est humide lorsque sa fraction d’eau est supérieure à 

ϱ% et Ƌu’elle est sèche en deçà. (Saint-Jalmes, Durian et al. 2000)   

 Les mécanismes participant au drainage 

Loƌs de l’asĐeŶsioŶ d’uŶe ďulle ĐhaƌgĠe de paƌtiĐules daŶs l’ĠĐuŵe sous l’effet de la poussĠe 
des bulles arrivant de la suspension (Modsim), on va retrouver des possibilités de capture de 

paƌtiĐules et d’entrainement mais ces phénomènes ont été beaucoup moins étudiés que dans la 

partie de suspension aérée. Le milieu est en effet bien différent et complexe.  

Comme représenté en figure 1. 27, une mousse est constituée d’uŶ ƌĠseau de films liquides 

qui se joignent par groupe de 3 pour former des arêtes appelées aussi bords de Plateau. Les bords 

de Plateau se rencontrent ensuite pour former des Ŷœuds et on aboutit à la formatioŶ d’uŶ ƌĠseau à 
tƌaveƌs leƋuel l’eau et les paƌtiĐules peuveŶt s’ĠĐouleƌ sous l’effet de la gƌavitĠ. C’est le phĠŶoŵğŶe 
de drainage.  Le liquide interstitiel soumis au drainage est constitué en grande partie du contenu du 

sillage des bulles et donc à la fois de particules hydrophiles et hydrophobes. Le drainage va 

peƌŵettƌe d’augŵeŶteƌ la sĠleĐtivitĠ du pƌoĐĠdĠ pouƌ les paƌtiĐules hǇdƌophoďes attaĐhĠes auǆ 
ďulles paƌ ƌappoƌt à l’eau et auǆ paƌtiĐules hǇdƌophiles. Par ailleurs, ce phénomène est d’autaŶt plus 
favorisé par le fait que le rayon de courbure des films est beaucoup plus faible que celui des bords de 

Plateau. Les films sont soumis à une pression plus forte que les bords de Plateau et cela va générer  

uŶ ĐouƌaŶt d’eau appelé succion capillaire eŶ diƌeĐtioŶ des ďoƌds de Plateau. Les filŵs s’aŵiŶĐisseŶt 
et l’ĠĐuŵe s’assğĐhe.  

 

Figure 1. 27 : StƌuĐtuƌe d’uŶe ŵousse polyédrique (Arnould 2015) 

Le diaŵğtƌe et l’oƌgaŶisatioŶ des ĐaŶauǆ ĐoŶstituaŶt Đe ƌĠseau vaƌie donc avec le contenu en eau de 

l’ĠĐuŵe mais aussi avec la concentration en agents stabilisants (tensioactifs ou particules) ce qui 

Đoŵpleǆifie ďeauĐoup l’Ġtude du transport de particules. (Salager and Choplin 2008) Au-dessus de la 
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fraction liquide de 5%, les bulles tendent à devenir sphériques. Cependant,  daŶs le Đas d’uŶe ŵousse 
de bulles de taille monodispersée, les bulles ne deviennent pleinement sphériques Ƌu’à paƌtiƌ des 
fractions liquides élevées autour de 26%. Les bulles sont polyédriques lorsque la fraction liquide est 

inférieure à 5%. (Saint-Jalmes, Durian et al. 2000) Les bulles vont donc avoir tendance à se réarranger 

sous forme polyédrique lors de leur ascension. Progressivement, les films sont déstabilisés par le 

drainage et vont se rompre pour former des bulles de plus grosse taille : C’est la coalescence. Ce 

phénomène peut être observé paƌ aŶalǇse d’iŵages daŶs la paƌtie supĠƌieuƌe de l’ĠĐuŵe. (Banford, 

Aktas et al. 1998) L’eau et les paƌtiĐules pƌĠseŶtes suƌ le filŵ ƌoŵpu passeŶt daŶs les ďoƌds de 
Plateau ŵais il est supposĠ Ƌu’uŶe paƌtie d’eŶtƌe elles soŶt transférées suƌ d’autƌes filŵs, eŶ 
particulier si elles sont hydrophobes. (Yianatos, Finch et al. 1987) La coalescence participe de façon 

majeure à l’aŵĠlioƌatioŶ de la sĠleĐtivitĠ du pƌoĐĠdĠ pouƌ les paƌtiĐules hǇdƌophoďes. (Modsim) Le 

phénomène de ŵûƌisseŵeŶt d’Ostǁald peut aussi se ƌeŶĐoŶtƌeƌ. Il s’agit d’uŶ phĠŶoŵğŶe de 
diffusioŶ du gaz d’uŶe ďulle de petite taille veƌs uŶe ďulle plus gƌosse sous l’effet de la diffĠƌeŶĐe de 

pression entre les deux bulles. En conséquence, le rayon moyen et la largeur de la distribution des 

bulles augmente. (Pandey, Bagwe et al. 2003) 

Au bilan, le drainage est l’ĠĐouleŵeŶt d’uŶ liquide entre les bulles (flux descendant gravitationnel et 

ascendant par capillarité). Sur Teƌƌe, le dƌaiŶage gƌavitatioŶŶel l’eŵpoƌte et iŶduit uŶ aŵiŶĐisseŵeŶt 
des films liquides qui peuvent se rompre.  

La ŵodĠlisatioŶ de Đes phĠŶoŵğŶes est Đoŵpleǆe ŵais a fait l’oďjet de tƌavauǆ ƌĠĐeŶts (Modsim ; 

Neethling and Cilliers 2003).  

 Lien entre stabilité et drainage en flottation 

Le microphénomène de drainage est particulièrement exploité dans le cas des colonnes de 

flottation pour lesquelles les hauteurs de mousse sont importantes et il exerce une influence forte 

sur la cinétique du système de flottation.   

 Pouƌ Ƌu’uŶe mousse puisse drainer et être collectée, il est ŶĠĐessaiƌe Ƌu’elle soit 
suffisamment stable. La stabilité dynamique de la mousse est généralement d’autaŶt plus 
importante que ses bulles sont de petite taille (Laskowski, Cho et al. 2003). Comme évoqué à la page 

20 du ŵaŶusĐƌit, il est paƌfois ŶĠĐessaiƌe d’ajouteƌ des ageŶts ŵoussaŶts pouƌ gaƌaŶtiƌ la staďilitĠ de 
la mousse (ex : oxyde de polyéthylène (Farrokhpay 2011)) mais il a été montré aussi que les 

particules adsorbées à la surface des bulles pouvaient aussi jouer un rôle sur la stabilité. (Du, Bilbao-

Montoya et al. 2003; Binks and Horozov 2006; Gonzenbach, Studart et al. 2006; Carl, Bannuscher et 

al. 2015) Cet aspect sera explicité dans le chapitre 3. D’uŶe façoŶ gĠŶĠƌale, il est ŶĠĐessaiƌe de 
contrôler la stabilité. Une mousse trop stable est difficilement gérable au niveau procédé car elle 

génère des volumes importants et contient une plus grande quantité de particules entrainées. De la 

mġŵe façoŶ, uŶe ŵousse tƌop sğĐhe s’ĠĐoule diffiĐileŵeŶt et il est Đoŵpleǆe de la ƌĠĐolteƌ paƌ 
aspiration ou débordement. Il faudra donc trouver un optimum en ajustant les paramètres 

expérimentaux comme la quantité de collecteur employée ou le temps de conditionnement de la 

pulpe avant injection dans la colonne (Farrokhpay 2011).  

 Implications du drainage sur le procédé de flottation 

o ‘atio d’eŶƌiĐhisseŵeŶt 
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Comme le montrent plusieurs études employant à la fois des espèces hydrophobes et 

hydrophiles (Hanumanth and Williams 1990), oŶ ƌetƌouve uŶ faĐteuƌ d’eŶƌiĐhissement (ratio 

massique du composant hydrophobe sur composant hydrophile) croissant avec le temps de 

résidence de la mousse trésidence. La figure 1. 28 présente l’eǆeŵple de l’aƌgile kaoliŶite flottĠe eŶ 
compétition avec du quartz et du mica. Le mica a une charge de surface négative comme la kaolinite 

et a doŶĐ des pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ siŵilaiƌe vis-à-vis du collecteur. (Maslova, Gerasimova et al. 

2004) 

 

Figure 1. 28 : RelatioŶ eŶtƌe le ƌatio d’eŶƌiĐhisseŵeŶt et la hauteuƌ d’ĠĐuŵe pouƌ la kaoliŶite ;kͿ paƌ ƌappoƌt à au Ƌuaƌtz 
(q) et au mica (m) (Hanumanth and Williams 1990) 

Dans le cas du procédé réel sur les terres, il sera nécessaire de connaitre la composition 

ŵiŶĠƌalogiƋue du sol afiŶ d’aŶtiĐipeƌ et de ĐoŶtƌeƌ paƌ l’eŵploi d’ageŶts dĠpƌiŵaŶts ou uŶe 
ŵodifiĐatioŶ du pH la flottatioŶ d’espğĐes de ŵġŵe Đhaƌge Ƌue l’aƌgile ;eǆ : mica). 

 

o ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ daŶs l’ĠĐuŵe ou rendement de flottation (froth 

recovery) 

Dans la littérature traitant des procédés de flottation, on définit par Rf  le rendement 

d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ paƌtiĐules ĐolleĐtĠes daŶs l’ĠĐuŵe à uŶe hauteuƌ doŶŶĠe ƌelativeŵeŶt auǆ paƌtiĐules 
eŶtƌaŶt daŶs l’ĠĐuŵe à l’iŶteƌfaĐe ĠĐuŵe/suspeŶsioŶ aĠƌĠe. Rf est mesurable par échantillonnage de 

pulpe et d’ĠĐuŵe gƌâce des dispositifs spécifiques (Alexander, Franzidis et al. 2003) ou des 

protocoles opératoires particuliers avec collecte à différentes hauteurs (Vera, Mathe et al. 2002). Il a 

été montré dans de nombreuses études que Rf tend à diminuer avec trésidence, le temps de résidence 

de la mousse. (Vera, Mathe et al. 2002; Seaman, Manlapig et al. 2006) Une expression empirique 

permet de relier Rf à trésidence (Gorain, Harris et al. 1998) :  ࢌࡾ = ࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙é࢚࢘ࢼ−ࢋ   (Equation 1. 31) 

Avec β une constante sans dimension dépendant des propriétés physiques et chimiques de la 

mousse. Cette expression empirique est illustrée dans la figure 1. 29 : 
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Figure 1. 29 : ReŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ expérimental dans la mousse en fonction du temps de rétention (Gorain, Harris et 
al. 1998) 

Le drainage est donc un phénomène qui potentiellement augmente la sélectivité du procédé mais 

Ƌui eŶ paƌallğle ƌĠduit le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ des particules collectées. La hauteuƌ d’aspiƌatioŶ 
est à choisir en fonction des objectifs du procédé : compromis entre sélectivité et rendement 

d’eǆtƌaĐtioŶ.  

iii. Equation bilan globale de flottation en dynamique 

 Nous avons vu dans les paragraphes précédents que le procédé de flottation se décomposait 

en différents microphénomènes : collision, glissement, attachement, entrainement et drainage dont 

les ĐoŶtƌiďutioŶs s’ajouteŶt pouƌ doŶŶeƌ uŶ ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal de flottatioŶ eŶ soƌtie.  

 A l’ĠĐhelle du procédé, l’appƌoĐhe est diffĠƌeŶte Đaƌ il est Đoŵpleǆe d’estiŵeƌ les 
contributions de ces microphénomènes.  

Le système est généralement partagé en 2 sous-systèmes : la suspension aérée de concentration cP 

en particules et la mousse. On définit une constante k appelée constante de flottation et φ, un 

ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt des particules égal à cf/cP avec cf, la concentration en particules dans la 

trainée des bulles qui vont traduire le transfert de matière de la suspension aérée vers la 

mousse. (Beneventi, Rousset et al. 2006) Ce ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt φ est similaire à la fonction 

de classification définie par Johnson. (Johnson 1972) 

࢚ࢊࡼࢉࢊ = −ሺ࢑ + ࢂ૙࢒ࡽ� ሻࡼࢉ  (Equation 1. 32) 

Avec �୪଴, le dĠďit voluŵiƋue d’eau veƌs la ŵousse eŶ absence de drainage et V, le volume de la 

colonne. 

“i l’oŶ ĐoŶsidğƌe la Đellule Đoŵŵe uŶ ƌĠaĐteuƌ hoŵogğŶe et Ƌue la zoŶe de ŵousse est ŶĠgligĠe, oŶ 
obtient la relation suivante : 

ࢂ ࢚ࢊࡼࢉࢊ = ࢋ࢖ࢉࢋࡽ + ࢚ࢊࢌࡹࢊ −  cP  (Equation 1. 33) (૙࢒ࡽ� + kV) - ࡼࢉ࢙ࡽ

Avec ܳ௘ et ܳ௦, les dĠďits voluŵiƋues d’eŶtƌĠe et de soƌtie (L/min) dans la colonne et 
ௗெ೑ௗ௧  le débit 

massique de particules (g/min) issues du drainage de la mousse et allant vers la suspension aérée.  
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La résolution de cette équation donne : 

ࢉ = ࡮ࢂ࢚ࢊࢌࡹࢊ+ࢋ࢖ࢉࢋࡽ  (૚ − (࢚࡮−ࢋ +  (Equation 1. 34) ࢚࡮−ࢋ૙࢖ࢉ

Avec : ܤ = ொ೐௏ ሺ1 − ܮܹ + ଴ሻܮܹ �  + ݇ 

Où t est le temps de flottation, ܿ௣଴, la concentration en particules à t=0, ܹܮ = ሺܳ௘ − ܳ௦ሻ/ܳ௘, la 

peƌte d’eau et ܹܮ଴, la peƌte d’eau ƋuaŶd la ŵousse est eǆtƌaite au Ŷiveau de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ 
aérée/mousse donc sans rétention dans la colonne. Cette ĠƋuatioŶ est doŶĐ siŵplifiaďle loƌsƋue l’oŶ 

est daŶs le Đas d’uŶe eǆtƌaĐtioŶ de la ŵousse au Ŷiveau de l’iŶteƌfaĐe ;ܹܮ =  ଴ etܮܹ
ௗெ೑ௗ௧  =0). 

Cependant, comme vu précédemment, la mousse permet de gagner en sélectivité donc il faut 

prendre en compte ces termes dans la pratique.     

Nous veƌƌoŶs daŶs les Đhapitƌes ϰ et ϱ Ƌue Đe tǇpe d’appƌoĐhe a ĠtĠ eŵploǇĠ pouƌ l’Ġtude de la 

flottation des argiles. Un coefficient supplémentaire permettant de décrire le phénomène de 

transport par drainage entre la mousse et la suspension aérée sera alors défini.  

d. Flottation des argiles 

 Nous allons détailler maintenant plus spécifiquement quels sont les mécanismes 

d’adsoƌptioŶ des teŶsioaĐtifs ĐatioŶiƋues suƌ la suƌfaĐe ŶĠgative des aƌgiles. Les teŶsioaĐtifs 
développés spécifiquement pour les argiles seront ensuite brièvement présentés.  

i. Adsorption des tensioactifs cationiques sur l’argile 

 Les isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ de teŶsioaĐtifs suƌ des solides soŶt gĠŶĠƌaleŵeŶt ƌĠalisĠes paƌ 
dosage de la ƋuaŶtitĠ de teŶsioaĐtif liďƌe eŶ solutioŶ à l’ĠƋuiliďƌe. Le dosage s’effeĐtue souveŶt paƌ 
des méthodes spectroscopiques si la nature du tensioactif le permet. (Atkin, Craig et al. 2003) 

Cependant, la tensiométrie (détaillée au chapitre 2) (Ravera, Ferrari et al. 1997) ainsi que le dosage 

du carbone organique total sont aussi des alternatives.  

 Deux modèles différents sont couramment employés pour interpréter les variations de pente 

de l’isotheƌŵe, pƌĠseŶtĠe généralement en traçant l’eǆĐğs de surface (mol de tensioactif/m2) noté 

Qe en fonction de la concentration en tensioactif libre en solution c daŶs le Đas de l’adsoƌptioŶ suƌ 
des surfaces chargées.  

Des dissensions existent encore au sein de la communauté scientifique pour expliquer les modes 

d’adsoƌptioŶ du tensioactif aux très faibles concentrations : Certains décrivent une adsorption 

discrète sous forme d’agƌĠgats aloƌs Ƌue d’autƌes ŵoŶtƌeŶt Ƌu’il s’agiƌait d’uŶe ŵoŶoĐouĐhe 
homogène. (Atkin, Craig et al. 2003)  

 Modèle en 2 étapes 

 Dans le Đas de Đe ŵodğle, les ĠĐhelles des aǆes de l’isotheƌŵe soŶt linéaires. Deux plateaux 

nets sont généralement discernables ainsi que représenté en figure 1. 30 : 
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Figure 1. 30 : Modğle d’adsoƌptioŶ eŶ Ϯ Ġtapes pouƌ uŶe siliĐe ;aͿ Isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ ;ďͿ SĐhĠŵa des sous-étapes 
(Gao, Du et al. 1987) 

AvaŶt le dĠveloppeŵeŶt de l’aŶalǇse AFM ;AtoŵiĐ FoƌĐe MiĐƌosĐopǇͿ, les isotheƌŵes ĠtaieŶt 
gĠŶĠƌaleŵeŶt iŶteƌpƌĠtĠes paƌ Đe ŵodğle Đoŵŵe l’adsoƌptioŶ de ŵoŶoĐouĐhes supeƌposĠes. Gao et 

al. oŶt ŵoŶtƌĠ paƌ Đette teĐhŶiƋue Ƌue l’oŶ seƌait eŶ fait eŶ pƌĠseŶĐe d’hémi micelles à la surface. 

DaŶs l’Ġtape I, le teŶsioaĐtif s’adsoƌďe paƌ interaction électrostatique. L’eǆĐğs de suƌfaĐe est 
fortement lié à la charge surfacique. Il Ŷ’Ǉ a pas d’iŶteƌaĐtions entre les molécules de tensioactif car 

elles soŶt ĠloigŶĠes les uŶes des autƌes. DaŶs l’Ġtape II, La suƌfaĐe est ŶeutƌalisĠe ŵais l’aĐtivitĠ des 
tensioactifs est insuffisante pour permettre des agrégations. Ils sont toujours sous forme de 

ŵoŶoŵğƌes. L’Ġtape III dĠďute paƌ uŶe hausse de l’adsoƌptioŶ ĐoƌƌespoŶdaŶt à la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
hĠŵi ŵiĐellaiƌe ĐƌitiƋue ;hŵĐͿ. Les teŶsioaĐtifs s’agƌğgeŶt pouƌ foƌŵeƌ des hĠŵi ŵiĐelles, des 
structures sphériques ancrées à la surface par les interactions électrostatiques pƌoduites à l’Ġtape II 
et qui grossissent par interaction hydrophobe. Les têtes chargées du tensioactif font alors face à la 

fois à la surface et à la solution. Les hémi micelles ont été nommées aussi plus récemment ad 

micelles. L’Ġtape IV dĠďute à la ĐŵĐ (concentration micellaire critique) à laquelle les hémi micelles 

/adŵiĐelles soŶt ĐoŵplğteŵeŶt foƌŵĠes et où l’adsoƌptioŶ Ŷ’est plus possiďle.  

 Modèle à 4 régions  

 Fuerstenau et Somasudaran (Somasundaran and Fuerstenau 1966) ont proposé un autre 

ŵodğle d’adsoƌptioŶ ďasĠ suƌ la ƌĠpƌĠseŶtatioŶ eŶ log-log qui permet de mettre en avant les 

vaƌiatioŶs d’eǆĐğs de suƌfaĐe auǆ faiďles ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ teŶsioaĐtif. (Fan, Somasundaran et al. 

1997; Fuerstenau and Jia 2004) Ce ŵodğle est ŶoŵŵĠ ŵodğle à ϰ ƌĠgioŶs ou ŵodğle d’oƌieŶtatioŶ 
inverse.  
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Figure 1. 31 : Modèle à 4 régions (Fan, Somasundaran et al. 1997) 

 Ainsi que représenté en figure 1. 31, daŶs la ƌĠgioŶ I, les teŶsioaĐtifs s’adsoƌďeŶt sous foƌŵe 
de monomères. Ils forment ensuite des patchs dans la région II lorsque la concentration augmente. 

Cette disposition caractérisée par une tête chargée orientée vers la surface et une chaine 

hydrophobe orientée vers la solution a été vérifiée par différentes techniques telles que la 

résonnance de spin ou la spectroscopie Raman. Ces patchs sont appelés hémi micelles dans ce 

modèle. Dans la région III, les hémi micelles grossissent par interaction hydrophobe. La surface 

devient hydrophile. La neutralisation de la charge de surface se produit entre les régions II et III. Dans 

la région IV, une bicouche est formée. La surface est saturée. (Atkin, Craig et al. 2003) 

ii. Les collecteurs spécifiques des argiles 

 GĠŶĠƌaleŵeŶt, les fiŶes paƌtiĐules d’aƌgile soŶt ĐoŶsidĠƌĠes Đoŵŵe ĠtaŶt pƌoďlĠŵatiƋues 

daŶs l’iŶdustƌie ŵiŶiğƌe. Elles peuveŶt paƌ eǆeŵple s’attaĐheƌ auǆ paƌtiĐules de ŵiŶeƌai à flotteƌ ;eǆ : 

phosphate) et rendre alors la surface de ces particules hydrophile. (Taggart, Taylor et al. 1930) Elles 

sont aussi très consommatrices en collecteur car elles disposeŶt d’uŶe gƌaŶde suƌfaĐe spécifique et le 

ĐolleĐteuƌ Ŷ’est eŶsuite plus suffisaŵŵeŶt dispoŶiďle pouƌ les paƌtiĐules à flotteƌ. La rhéologie de la 

suspension peut aussi être modifiée tout particulièrement dans le cas des argiles absorbantes 

comme la montmorillonite. (Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016)  Plusieurs études décrivent leurs effets 

plus ou moins délétères sur la flottation de minerais de cuivre (Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016) ou du 

charbon (Arnold and Aplan 1986).  

 Dans la littérature, les argiles constituent donc ƌaƌeŵeŶt l’espğĐe Ƌue l’oŶ veut valoƌiseƌ. 

Cependant, des études ont été menées sur le développement de procédés de flottation inverse du 

ŵiŶeƌai de ďauǆite diaspoƌiƋue ;oǆǇde d’aluŵiŶiuŵͿ daŶs lesƋuels oŶ Đhoisit d’eǆtƌaiƌe les espğĐes 
mineures, les argiles, au lieu du minerai à valoriser. Cette démarche permet de réduire la 

consommation en collecteur dans le cas des minerais à forte teneur en bauxite. (Hu, Liu et al. 2003) 

Les publications trouvées concernant la flottation des argiles ont été publiées entre les années 1970 

et des dates très récentes en 2014. Les objectifs visés par les procédés diffèrent. Ainsi, en 1971, une 

ĠƋuipe aŵĠƌiĐaiŶe  avait pouƌ oďjeĐtif de Đlaƌifieƌ uŶe eau ĐoŶteŶaŶt de l’illite. (Rubin and Erickson 

1971) Il s’agissait doŶĐ d’uŶ pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ appliƋuĠ à uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile tƌğs diluĠe. Un 

ĐoagulaŶt ;sulfate d’aluŵiŶiuŵͿ est eŵploǇĠ afiŶ de pƌoduiƌe des aggƌĠgats de taille plus iŵpoƌtaŶte 
qui pourront être ensuite plus facilement collectés. Le rendement de flottation est optimal dans le 

zoŶe de pH où le ĐoagulaŶt pƌĠĐipite sous foƌŵe de floĐs d’hǇdƌoǆǇdes d’aluŵiŶiuŵ.  Les ĐolleĐteuƌs 
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 Famille des guanidines  

 Deux équipes chinoises (Guan, Zhong et al. 2009) et (Zhong, Liu et al. 2008) ont synthétisé 

des tensioactifs portant une fonction guanidine. La guanidine est une base forte (pKa=13.8) qui une 

forte capacité de formation de liaisons hydrogène, qui est stable et de charge positive sur une large 

gamme de pH ainsi que représenté en figure 1. 35. (Guan, Zhong et al. 2009) 

 

Figure 1. 35 : Dodecyl guanidine sulfate (Guan, Zhong et al. 2009) 

Le rendement associé est de 92% et 4 longueurs de chaînes grasses ont été testées : hexyl , octyl, 

decyl et dodecyl. Les meilleurs résultats sont obtenus avec les chaînes decyl et dodecyl.  

 Tensioactifs gemini 

 Les tensioactifs gemini sont une nouvelle famille de molécules amphiphiles formés de 2 

ĐhaîŶes hǇdƌophoďes ideŶtiƋues ƌeliĠes l’uŶe à l’autƌe paƌ uŶ gƌoupeŵeŶt ĐeŶtƌal à tġte ioŶiƋue. 
(Menger and Littau 1991) Ils se caractérisent par une cmc (concentration micellaire critique) 1 à 2 

fois plus faible que celle des monomères équivalents et plus la cmc est faible, plus une molécule est 

hydrophobe. (Rosen 1985) Un exemple est présenté en figure 1. 36 avec un rendement de 96%. 

 

Figure 1. 36 : TeŶsioaĐtif GeŵiŶi tǇpe sel d’aŵŵoŶiuŵ ƋuateƌŶaiƌe aǀeĐ Ϯ ĐhaîŶes  dodĠĐaŶe (Xia, Zhong et al. 2009) 

b. Conclusion  

Le pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ paƌtiĐulaiƌe peƌŵet l’eǆtƌaĐtioŶ de paƌtiĐules hǇdƌophoďes de taille 

allant de quelques microns à 300 µm dans des ŵousses d’huŵiditĠ vaƌiaďle. On peut envisager de 

contrôler la sélectivité de l’eǆtƌaĐtioŶ de l’aƌgile eŶ employant un collecteur cationique qui va 

sĠleĐtiveŵeŶt s’adsoƌďeƌ suƌ la suƌfaĐe ĐhaƌgĠe ŶĠgativeŵeŶt de l’aƌgile. La taille des bulles et le 

ƌĠgiŵe d’ĠĐouleŵeŶt soŶt des paƌaŵğtƌes hydrodynamiques Ƌu’il faudƌa ĐoŶtƌôleƌ pouƌ gaƌaŶtiƌ uŶe 
capture efficace dans la zone de suspension aérée. CepeŶdaŶt, d’autƌes paƌaŵğtƌes phǇsiƋues et 
ĐhiŵiƋues tels Ƌue l’aŶgle de ĐoŶtaĐt des paƌtiĐules apƌğs tƌaiteŵeŶt paƌ le teŶsioaĐtif  ou la taille de 

particule auront aussi une influence importante. Cette étude a donc permis de souligner les 

difficultés liées à la multiplicité  des paƌaŵğtƌes iŶflueŶts et à l’appliĐatioŶ des ŵodğles auǆ ŵilieuǆ 
turbulents réels de flottation. Par ailleurs, nous avons vu que la zoŶe d’ĠĐuŵe a uŶ ƌôle ĐƌuĐial suƌ la 
sélectivité du procédé grâce au phénomène de drainage. Il est cependant nécessaire de trouver un 

SO4
2- 
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Đoŵpƌoŵis eŶtƌe sĠleĐtivitĠ et ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ lors du choix de la hauteur de collecte de la 

mousse.  
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Chapitre ʹ :  Etude des caracte ristiques des suspensions d’argile illite en pre sence de sels et de tensioactifs 

Ce Đhapitƌe eǆpĠƌiŵeŶtal est ĐoŶsaĐƌĠ à l’Ġtude des suspeŶsioŶs d’aƌgile daŶs l’eau eŶ 
présence ou non de sels et de tensioactifs qui vont agir sur la stabilité des suspensions. Une bonne 

connaissance du comportement de ce système est un préalaďle à l’Ġtude des ŵousses et de la 
flottatioŶ. Cela peƌŵettƌa à la fois d’oďteŶiƌ des doŶŶĠes iŶdispeŶsaďles pouƌ le dosage optiŵal du 
teŶsioaĐtif ŵais aussi pouƌ l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des doŶŶĠes eǆpĠƌiŵeŶtales daŶs les Đhapitƌes suivaŶts. 
Dans un premier temps, les matériaux employés pour les expériences seront décrits. Nous traitons 

eŶsuite la dĠteƌŵiŶatioŶ de l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du teŶsioaĐtif suƌ l’aƌgile puis de l’agƌĠgatioŶ et 
sédimentation de cette dernière en présence de sels et/ou de tensioactif. Enfin, nous terminerons par 

une étude rhéologique des suspensions.  
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A. Introduction 

a. Enjeu de l’étude 

EŶ pƌĠalaďle à l’Ġtude des ŵousses de flottatioŶ d’aƌgile, il est utile de s’iŶtĠƌesseƌ au 
ĐoŵpoƌteŵeŶt de l’aƌgile eŶ suspeŶsioŶ eŶ pƌĠseŶĐe de sels et de teŶsioaĐtifs. EŶ effet, l’Ġtape de 
mise en suspension du matériau à flotter et de mélange avec le collecteur, appelée 

conditionnement, a un rôle important sur le rendement de flottation. Cette étape doit être 

suffisamment longue pour garantir une adsorption homogène du collecteur sur les particules à 

flotter. (Kuopanportti, Suorsa et al. 2000) Il faut aussi pouvoir maîtriser la dose de collecteur 

employée. Des surdosages peuvent en effet entrainer une chute du rendement de flottation ou de la 

sélectivité. (Kuopanportti, Suorsa et al. 2000) Paƌ ailleuƌs, suite à l’adsoƌptioŶ du ĐolleĐteuƌ, la Đhaƌge 
de suƌfaĐe de l’aƌgile est attĠŶuĠe et les foƌĐes de ƌĠpulsioŶ ĠleĐtƌostatiƋues Ŷe soŶt plus 
suffisaŵŵeŶt iŶteŶses pouƌ eŵpġĐheƌ l’agrégation inter particulaire. Ce phénomène va accélérer la 

vitesse de sédimentation des particules et il est important de pouvoir anticiper ce changement en 

vue de la ĐoŶĐeptioŶ/diŵeŶsioŶŶeŵeŶt de la Đuve d’aliŵeŶtatioŶ du pilote de flottatioŶ. Les sels 
pƌĠseŶts ŶatuƌelleŵeŶt daŶs l’eau ou diffusĠs paƌ les aƌgiles voŶt aussi avoir un impact sur la charge 

suƌfaĐiƋue paƌ ĠĐƌaŶtage. EŶfiŶ, l’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules peut aussi ŵodifieƌ la rhéologie des 

suspeŶsioŶs et doŶĐ paƌ la suite iŵpaĐteƌ l’hǇdƌodǇŶaŵiƋue des ďulles d’aiƌ.  

 Cette étude débute par la description et la caractérisation des matériaux employés : l’aƌgile 
illite, le teŶsioaĐtif ĐatioŶiƋue sĠleĐtioŶŶĠ pouƌ l’Ġtude ;TetƌadeĐǇl TƌiŵethǇl AŵŵoŶiuŵ Bƌoŵide, 
noté TTAB) et les sels. Ces matériaux seront aussi employés dans les chapitres suivants.  

Le premier objeĐtif est la dĠteƌŵiŶatioŶ de l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ l’aƌgile Ƌui 
seƌa suivi de l’Ġtude de l’agƌĠgatioŶ et de la sĠdiŵeŶtatioŶ paƌ diffĠƌeŶtes teĐhŶiƋues 
eǆpĠƌiŵeŶtales ĐoŵplĠŵeŶtaiƌes. EŶfiŶ, Ŷous teƌŵiŶeƌoŶs paƌ l’Ġtude ƌhĠologiƋue des suspensions 

d’aƌgile.  

b. Matériaux employés 

i. L’argile illite 

L’aƌgile sĠleĐtioŶŶĠe pouƌ l’Ġtude est issue d’uŶe Đaƌƌiğƌe situĠe daŶs la ƌĠgioŶ du PuǇ eŶ 
VelaǇ et a ĠtĠ fouƌŶie paƌ la soĐiĠtĠ Aƌgile du VelaǇ. ;“aiŶt PaulieŶ, FƌaŶĐeͿ Il s’agit d’uŶ ŵĠlaŶge de 
plusieuƌs faŵilles d’aƌgile doŶt l’illite, l’espğĐe ŵajoƌitaiƌe, la ŵoŶtŵoƌilloŶite et la kaoliŶite. DaŶs la 
suite de l’Ġtude, oŶ dĠŶoŵŵeƌa Đette aƌgile paƌ le teƌŵe gĠŶĠƌiƋue d’illite. La ƌĠpaƌtitioŶ des 
différentes familles donnée par le fabricant est présentée dans le tableau ci-dessous : 

Nom Proportion 

Illite 40-60% 
Montmorillonite 15-20% 
Kaolinite 10-15% 
Calcite (CaCO3) 3-10% 

Tableau 2. 1 : DoŶŶĠes de ĐoŵpositioŶ de l’aƌgile utilisĠe pouƌ l’Ġtude fouƌŶie paƌ le faďƌiĐaŶt Argile Du Velay 
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En figure 2. 1, uŶe aŶalǇse paƌ diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X suƌ PANalǇtiĐalX’peƌt Pƌo ƌĠalisĠe au CEA a 
aussi révélé la présence de tƌaĐes d’halloǇsite, uŶe aƌgile de la faŵille de la kaoliŶite doŶt les feuillets 
peuvent communément être entremêlés avec ceux de la kaolinite ou de la montmorillonite. 

(TheJamesHutton) 

 

Figure 2. 1 : aŶalǇse paƌ diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X de l’aƌgile illite – En rouge : ƌaies de l’illite, eŶ ǀiolet : de l’halloǇsite et eŶ 
bleu : de la kaolinite 

Le ĐoŶteŶu eŶ eau est de Ϯ,ϱ% d’apƌğs les aŶalǇses theƌŵogƌaviŵĠtƌiƋues ƌĠalisĠes suƌ TGA/D“C 1 
Star System (Mettler Toledo) entre 20 et 400°C sous air. Les espèces organiques sont en 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ tƌğs faiďles Đaƌ elles Ŷ’oŶt pas pu ġtƌe dĠteĐtĠes. 

L’aƌgile est dispoŶiďle eŶ plusieuƌs Đlasses gƌaŶuloŵĠtƌiƋues : la préparation très fine appelée I5 est 

constituée à 90% en volume de particules dont le diamètre est inférieur à 5 µm. La préparation plus 

grossière appelée I77 est quant à elle constituée à 90% en volume de particules dont le diamètre est 

inférieur à 77 µm. 

L’aŶalǇse paƌ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtronique à balayage sur Inspect F50 (FEI) après dépôt de carbone 

révèle la présence de particules non sphériques agrégées de forme plaquette ainsi que représenté 

en figure 2. 2. On observe aussi des particules micrométriques à la surface des plus gros grains. La 

ƌĠsolutioŶ est iĐi iŶsuffisaŶte pouƌ visualiseƌ les feuillets d’aƌgile ;1 ŶŵͿ. 
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Figure 2. 2 : Analyse paƌ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage de l’aƌgile illite Iϳϳ 

Nous verrons par la suite que la forme en plaquette des argiles leur confère des propriétés 

particulières pour la stabilisation des mousses.  

L’aŶalǇse paƌ ICP ;“peĐtƌoŵĠtƌie à Plasŵa à Couplage Inductif) des éléments calcium, potassium et 

sodiuŵ d’uŶ suƌŶageaŶt de suspeŶsioŶ d’aƌgile à ϱϬ g/l daŶs l’eau MilliQ a ƌĠvĠlĠ Ƌue Đes ĠlĠŵeŶts 
étaient bien présents après 24h et 5 jours de repos ainsi que représenté dans le tableau 2. 2. 

Elément  Calcium Sodium  Potassium 

Concentration (mg/L) 
après 24h 

10,8 ± 0,4 0,6 ± 0,1 7,9 ± 0,4  

Concentration (mg/L) 
après 5 jours 

10,6 ± 0,4 0,7 ± 0,1 9,9 ± 0,4 

Tableau 2. 2 : AŶalǇse ĠlĠŵeŶtaiƌe paƌ ICP des ĠlĠŵeŶts pƌĠseŶts daŶs le suƌŶageaŶt d’uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ 
g/L daŶs l’eau Milli Q 

On voit que les concentrations varient peu après 5 jours de repos. Par ailleurs, nous avons noté que 

des ajouts de quantités connues de CaCl2 dans les suspensions provoquaient un phénomène 

d’ĠĐhaŶge d’ioŶs. UŶe petite ƋuaŶtitĠ d’ioŶs sodiuŵ et potassiuŵ  passe eŶ solutioŶ aloƌs Ƌue des 
ions calcium sont adsorbés. Il est utile de connaitre l’effet d’uŶ ajout de ĐalĐiuŵ Đaƌ Đe ĐatioŶ seƌa 
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présent dans les eaux potables ou industrielles utilisées  ultérieurement pour les essais de flottation. 

Nous verrons comment expliquer ce phénomène dans la partie sur les mesures de potentiel zêta.   

ii. Le TetradecylTrimethyl Ammonium Bromide (TTAB) 

Le TTAB est un tensioactif cationique de type ammonium quaternaire qui est fréquemment 

utilisé dans les études académiques sur les mousses et la flottation. Il est facilement disponible dans 

des quantités permettant des essais à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe ou pilote.  

Il est ĐoŶŶu Ƌu’uŶ teŶsioaĐtif est d’autaŶt plus staďilisaŶt pouƌ uŶe ŵousse loƌsƋu’il a uŶe 
ĐhaîŶe hǇdƌophoďe loŶgue et uŶe ŵoďilitĠ iŵpoƌtaŶte pouƌ se plaĐeƌ faĐileŵeŶt à l’iŶteƌfaĐe aiƌ/eau 
et faire chuter la tension interfaciale. Or, on observe généralement que la mobilité de la molécule de 

tensioactif diminue avec la longueur de chaine hydrophobe. Il faut donc trouver un compromis entre 

ces 2 propriétés. Il a été montré que TTAB est un compromis intéressant (Beneventi, Carré et al. 

2001) Ƌui, de plus, dispose d’uŶe soluďilitĠ iŵpoƌtaŶte ;1ϬϬ g/l daŶs l’eau à ϮϬ°CͿ.  

Le TTAB utilisĠ pouƌ l’Ġtude a uŶe puƌetĠ de ϵ8% et est fouƌŶi paƌ Fluka sous foƌŵe de 
poudre. La figure 2. 3 montre sa formule développée : 

 

Figure 2. 3 : Formule développée du TTAB 

iii. Les sels 

o Le chlorure de calcium 

Le chlorure de calcium CaCl2 employé est fourni par Sigma Aldrich. Sa pureté est de 96%. Il 

seƌa utilisĠ à hauteuƌ de ϮϱϬ ŵg/L daŶs l’eau Milli Q ou dĠŵiŶĠƌalisĠe daŶs le Đas des Ġtudes où Đ’est 
un paramètre fixé afin de simuler la quantité de calcium contenu dans une eau potable ou 

iŶdustƌielle duƌe. Les ƋuaŶtitĠs d’ioŶs Ġŵis paƌ l’aƌgile eŶ solutioŶ seƌoŶt doŶĐ ĐoŶsidĠƌĠes Đoŵŵe 
négligeables par rapport au chlorure de calcium.  

La valeuƌ de duƌetĠ de ƌĠfĠƌeŶĐe eŵploǇĠe est Đelle de l’eau potaďle du ƌĠseau du Đaŵpus 
de Saint Martin d’Hğƌes soit ϮϮ,ϱ°F ĠƋuivaleŶt à ϮϮϱ ŵg/L de CaCO3. 

o Le chlorure de potassium 

Le chlorure de potassium KCl utilisé est issu du fabricant Prolabo et a une pureté de 99%. 

 

B. Détermination de l’isotherme d’adsorption du TTAB sur 
l’argile 

La dĠteƌŵiŶatioŶ de l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ l’aƌgile a ŶĠĐessitĠ le 
dĠveloppeŵeŶt d’uŶ pƌotoĐole aŶalǇtiƋue peƌŵettaŶt de doseƌ le TTAB ŶoŶ adsoƌďĠ eŶ solutioŶ. 
Plusieurs techniques ont été envisagées dont le dosage par une électrode sensible aux tensioactifs 



Chapitre 2 : Etude des caractéristiques des suspensions d’argile en présence de sels et de tensioactifs  
 

 

~ 65 ~ 
 

cationiques (type 6.0507.150 de Metrohm sur Titrando) et par analyse du carbone organique total 

;COTͿ de “hiŵadzu. Ces ŵĠthodes Ŷ’oŶt pas ĠtĠ ƌeteŶues. La pƌeŵiğƌe Ŷe peƌŵettait pas de doseƌ le 
TTAB à l’Ġtat de tƌaĐes ;< 1Ϭ-4 M). En effet, le dosage fonctionnait sur le principe de la détection du 

poiŶt d’ĠƋuivaleŶĐe à paƌtiƌ duƋuel le TTAB eŶ solutioŶ a iŶtĠgƌaleŵeŶt pƌĠĐipitĠ aveĐ uŶ teŶsioaĐtif 
aŶioŶiƋue de tǇpe sodiuŵ dodeĐǇlsulphate ;“D“Ϳ. L’ĠleĐtƌode Ŷ’Ġtait seŶsiďle Ƌue daŶs le Đas de 
l’eŵploi d’uŶe solutioŶ titrante de SDS à 4x10-3 M et les volumes équivalents pour les solutions de 

trace de TTAB étaient alors trop faibles pour être mesurables avec les burettes disponibles (ex : 1 mL 

pour une solution de TTAB à 1x10-4 M). La seconde méthode par COT a donné des résultats erronés 

Ƌui pouƌƌaieŶt ġtƌe dû à l’adsoƌptioŶ du teŶsioaĐtif suƌ le veƌƌe de la seƌiŶgue Đoŵŵe ĠvoƋuĠ daŶs la 
littérature. (Shimadzu) Il est possible de silaniser la surface interne de la seringue pour remédier à ce 

problème mais nous avons préféré nous orienter vers une autre technique : le dosage par 

tensiométrie. 

a. Principe du dosage par tensiométrie à anneau Du Noüy 

La tensiométrie est une technique qui permet de mesurer la tension de surface ɶ d’uŶe 
iŶteƌfaĐe liƋuide/liƋuide ou liƋuide/gaz. La teŶsioŶ de suƌfaĐe ĐoƌƌespoŶd à l’ĠŶeƌgie liďƌe paƌ uŶitĠ 
de surface (J/m2Ϳ doŶt l’oƌigiŶe est la foƌĐe de ĐohĠsioŶ entre les molécules localisées à la surface. 

En effet, dans un liquide, les molécules exercent entre elles des forces d'attraction ou de 

répulsion de type Van Der Waals ou électrostatique. La résultante de ces forces est nulle à l'intérieur 

du liquide. CepeŶdaŶt, à la suƌfaĐe, les foƌĐes Ŷe s’aŶŶuleŶt pas Đaƌ les ŵolĠĐules voisiŶes du gaz ou 
du liquide non-miscible sont de natures différentes. La résultante des forces à la surface est donc 

dirigée vers le bas. Ces forces sont équilibrées par les forces de pression qui entrainent les molécules 

suƌ ĐhaƋue ĐôtĠ de l’iŶteƌfaĐe ;ŵĠŶisƋueͿ.  

Le dispositif de tensiométrie à anneau Du Noüy a été conçu en 1925 par le physicien français 

Pierre Lecomte du Nouÿ. 

 Il consiste à mesurer la force maximale fm exercée par l’iŶteƌfaĐe suƌ uŶ aŶŶeau eŶ 
ŵouveŵeŶt veƌtiĐal asĐeŶdaŶt pouƌ Ƌu’il puisse ġtƌe « arraché » de l’iŶteƌfaĐe. Cette foƌĐe 
ĐoƌƌespoŶd à la foƌĐe eǆeƌĐĠe paƌ la suƌfaĐe du liƋuide suƌ le pĠƌiŵğtƌe de l’aŶŶeau loƌs du 
décrochage. Le dispositif est donc constituĠ d’uŶe ďalaŶĐe ainsi que représenté en figure 2. 4.  

 

Figure 2. 4 : Schéma de principe de la mesure de tension de surface par anneau Du Noüy (Quiron 2014) 

CoŶŶaissaŶt la gĠoŵĠtƌie de l’aŶŶeau, oŶ peut eŶsuite eŶ dĠduiƌe la teŶsioŶ de suƌfaĐe ɶ par 

la relation suivante: 
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fm= 2π(Rin+ Rext)γ/c (Equation 2. 1 ) 

Avec Rin et Rext, les ƌaǇoŶs iŶtĠƌieuƌs et eǆtĠƌieuƌs de l’aŶŶeau et Đ, uŶ faĐteuƌ ĐoƌƌeĐtif dĠpeŶdaŶt de 
la gĠoŵĠtƌie de l’aŶŶeau et de la deŶsitĠ du liƋuide Ƌui est soulevĠ paƌ l'aŶŶeau peŶdaŶt la ŵesuƌe. 
Cette correction est prise en compte automatiquement dans les appareils récents. (ESPCI) 

b. Méthode 

La stƌatĠgie d’aŶalǇse a ĐoŶsistĠ à ƌĠaliseƌ daŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps uŶ Ġtalonnage reliant la 

tension de surface à la concentration en TTAB en solution puis à analyser par tensiométrie les 

suƌŶageaŶts de suspeŶsioŶs d’aƌgile auǆƋuelles des ƋuaŶtitĠs ĐoŶŶues de TTAB oŶt ĠtĠ ajoutĠes. La 
ƋuaŶtitĠ de TTAB ŶoŶ adsoƌďĠ ;ou liďƌeͿ à l’Ġquilibre peut alors être déduite. Une démarche similaire 

a déjà été employée dans la littérature. (Ravera, Ferrari et al. 1997; Amirianshoja, Junin et al. 2013) 

Cette méthode de dosage peut être utilisée uniquement pour le dosage de concentrations en 

tensioactif inférieures à la concentration micellaire critique (CMC). La CMC correspond à la 

concentration en tensioactif à partir de laquelle les molécules de tensioactif commencent à 

s’asseŵďleƌ sous foƌŵe de ŵiĐelles. C’est uŶe doŶŶĠe ĐaƌaĐtĠƌistiƋue du teŶsioaĐtif Ƌui peut 
cependant varier avec les paramètres physico chimiques de la phase continue dans lequel le 

tensioactif est solubilisé (pH, température, sels). Par ailleurs, une limitation existe aussi pour les 

solutioŶs tƌğs diluĠes de teŶsioaĐtif pouƌ lesƋuelles des teŵps d’ĠƋuiliďƌatioŶ tƌğs loŶgs soŶt 
nécessaires et où on peut avoir une adsorption sur les parois en verre des récipients. Cette limite est 

estimée à 10-3 mmol/L dans la littérature. (Ravera, Ferrari et al. 1997) 

Les résultats présentés ont été acquis sur le tensiomètre K10ST (Krüss) du LGP2 (Grenoble) et 

K11 ;KƌüssͿ au CEA MaƌĐoule. Les ƌĠglages dĠtaillĠs de l’appaƌeil soŶt pƌĠseŶtĠs eŶ annexe 2.1.  

i. Etablissement de l’étalonnage γ =f (c TTAB libre) 

EŶ pƌĠalaďle à la pƌĠpaƌatioŶ des solutioŶs d’ĠtaloŶŶage, Ŷous avons mesuré la conductivité 

d’uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile à 1ϬϬ g/L ;Đas eǆtƌġŵe de l’ĠtudeͿ daŶs l’eau Milli Q ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ ŵg/l de 
CaCl2 et Đelle d’uŶe solutioŶ ĠƋuivaleŶte saŶs aƌgile afiŶ d’eŶ dĠduiƌe Ƌuel est l’appoƌt de l’aƌgile suƌ 
la salinité de la suspension. Il est en effet connu que la salinité peut modifier les mesures de tension 

de suƌfaĐe, eŶ paƌtiĐulieƌ loƌsƋu’il s’agit d’ioŶs divaleŶts tels Ƌue le ĐalĐiuŵ. Ce phĠŶoŵğŶe seƌait liĠ 
à uŶe dĠsoƌgaŶisatioŶ des ŵolĠĐules d’eau à l’iŶteƌfaĐe eŶgeŶdƌĠe paƌ l’hǇdƌatatioŶ des ioŶs. 
(Yashkichev 1963) 

L’aƌgile a appoƌtĠ ϳϬ µ“/Đŵ soit uŶ ĠƋuivaleŶt eŶ ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de CaCl2 de 20 mg/L. Une 

eau MilliQ à 270 mg/l de CaCl2 a donc été utilisĠe pouƌ l’ĠtaloŶŶage.  

Une solution mère concentrée à 5x10-3 M de TTAB daŶs de l’eau MilliQ et ϮϳϬ ŵg/L de CaCl2 

a ĠtĠ diluĠe suĐĐessiveŵeŶt aveĐ uŶe solutioŶ d’eau MilliQ et ϮϳϬ ŵg/L de CaCl2 pour préparer une 

gaŵŵe de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ allaŶt jusƋu’à 1Ϭ-5 M environ. La tension de surface est ensuite mesurée 

jusƋu’à l’atteiŶte d’uŶe valeuƌ staďle ;ĠĐaƌt tǇpe < 0,1 mN/m sur les 5 dernières valeurs). 

 Les résultats obtenus sont illustrés dans la figure 2. 5 : 



Chapitre 2 : Etude des caractéristiques des suspensions d’argile en présence de sels et de tensioactifs  
 

 

~ 67 ~ 
 

 

Figure 2. 5 : EtaloŶŶage de la teŶsioŶ de suƌfaĐe eŶ foŶĐtioŶ de la ƋuaŶtitĠ de TTAB liďƌe daŶs l’eau Milli Q à ϮϳϬ ŵg/L de 
CaCl2 – Carrés : points expérimentaux ; Droite : Modélisation de Langmuir-Szyszkowski ; CMC (Concentration Micellaire 
Critique)=1,4 .e-7 mol/L équivalent à 1,25x10-3 mol/L– Les ďaƌƌes d’eƌƌeuƌ soŶt ĐoŶfoŶdues aǀeĐ les poiŶts (voir annexe 

2.2) 

La tension de surface ɶ décroit linéairement avec le logarithme de la concentration en TTAB libre en 

solutioŶ jusƋu’à la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ TTAB liďƌe de ;1,ϰ ± 0,2). e-7 mol/L soit (1,25 ± 0,2) mmol/L qui 

correspond à la concentration micellaire critique (CMC) du TTAB. La tension de surface se stabilise 

alors à 38,0 ± 0,5 mN/m. Cette valeur de CMC est en bon accord avec les données de la littérature 

ƌĠalisĠes daŶs l’eau dĠŵiŶĠƌalisĠe. (Sarrazin, Chaussy et al. 2009) 

Le modèle de Langmuir-SzǇszkoǁski peƌŵet de ŵodĠliseƌ l’ĠvolutioŶ de ɶ pouƌ les ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ 
tensioactif inférieures à la CMC : ઻ = ઻૙ − ሺ૚ ܖܔ∞ۿ܂܀ + ܋ ⁄�܉  ) (Equation 2. 2) 

Avec γ଴, teŶsioŶ de suƌfaĐe eŶ l’aďseŶĐe de teŶsioaĐtif, �∞, excès de surface à la saturation de 

l’iŶteƌfaĐe ;ŵol/ŵ2), c, concentration en tensioactif en solution ou libre (mol/L) et aL (mol/L), 

concentration en tensioactif en solution correspondant à la moitié de Γ∞.  

Les paramètres suivants ont été retenus pour la suite de l’Ġtude: �∞= 2,21x10-6 ŵol ŵ-2 ; ɶ0 = 72,5 

mN/m et a� = 6,02 x 10-9 mol/L. 

ii. Préparation des suspensions d’argiles et TTAB 

Le choix de la tensiométrie impose que la solution de tensioactif à doser soit dépourvue de 

particules en suspension car celles-Đi pouƌƌaieŶt se positioŶŶeƌ suƌ l’iŶteƌfaĐe eau/aiƌ et fausseƌ la 
mesure. Cette contrainte a guidé le choix de la concentration eŶ aƌgile sĠleĐtioŶŶĠe pouƌ l’Ġtude veƌs 
ϱ g/L. Nous avoŶs eŶ effet ŶotĠ Ƌu’il Ġtait plus Đoŵpleǆe d’oďteŶiƌ des solutioŶs dĠpouƌvues de 
paƌtiĐules à Ϯϱ ou ϱϬ g/L d’aƌgile. UŶe fiŶe pelliĐule de paƌtiĐules Ġtait aloƌs visiďle eŶ suƌfaĐe des 
solutions.  

Les suspeŶsioŶs à ϱ g/L d’aƌgile Iϳϳ ou Iϱ soŶt pƌĠpaƌĠes paƌ ƋuaŶtitĠ d’uŶ litƌe daŶs l’eau 
MilliQ contenant 250 mg/L de CaCl2. Le TTAB est ajouté sous forme de poudre directement dans les 

suspensions afin de balayer des plages de ratio massique de TTAB sur illite allant de 1 à 20%. Le ratio 

massique se définit de la façon suivante : 
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ܗܑܜ܉ܚ ܍ܜܑܔܔ۰ܑۯ܂܂ = ܖܗܑܛܖ܍ܘܛܝܛ ܉ܔ ܛܖ܉܌ ܍ܔܑ܏ܚ܉′܌ ܍ܛܛ܉ܕܖܗܑܛܖ܍ܘܛܝܛ ܉ܔ ܛܖ܉܌ éܜܝܗܒ܉ ۰ۯ܂܂ ܍܌ ܍ܛܛ܉ܕ  × ૚૙૙ (Equation 2. 3) 

Les suspensions sont agitées magnétiquement pendant 24h puis sont laissées au repos 

peŶdaŶt Ϯϰh pouƌ la sĠdiŵeŶtatioŶ. UŶ teŵps d’ĠƋuiliďƌage loŶg a dĠliďĠƌĠŵeŶt ĠtĠ Đhoisi afiŶ de 
garantir une adsorption complète. Il correspond au temps généralement utilisé dans la littérature 

pour des études similaires (Sánchez-Martín, Dorado et al. 2008). 50 millilitres de surnageant sont 

prélevés et centrifugés à 3500 rpm pendant 10 min. Si la suspension est encore trouble, il est 

possiďle de la filtƌeƌ à l’aide d’uŶ filtƌe seƌiŶgue à Ϭ,ϰϱ µŵ eŶ aĐĠtate de Đellulose.  

c. Résultats 

i. )sothermes pour l’argile illite )77 

En figure 2. 6 soŶt pƌĠseŶtĠes les isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ oďteŶues pouƌ l’aƌgile Iϳϳ. Les 
ďaƌƌes d’eƌƌeuƌ soŶt ĐoŶfoŶdues aveĐ les poiŶts et la foƌŵule de ĐalĐul de l’eƌƌeuƌ est dĠtaillĠe eŶ 
annexe 2.2.  
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Figure 2. 6 : Isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ l’aƌgile illite Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q et ϮϱϬ ŵg/L de CaClϮ –(a) En fonction 
du ratio massique TTAB/illite (b) En fonction de la concentration en TTAB libre en solution – Points : Expérience, Ligne 

pointillée : Modèle de Langmuir 

La ƋuaŶtitĠ de TTAB adsoƌďĠe est iĐi ƌappoƌtĠe à la suƌfaĐe spĠĐifiƋue de l’aƌgile Iϳϳ ŵesuƌĠe paƌ BET 
suƌ A“AP ϮϬϮϬ ;MiĐƌoŵeƌitiĐsͿ paƌ adsoƌptioŶ de diazote suƌ 1 g d’aƌgile. Cette suƌfaĐe spĠĐifiƋue est 

de 95,6 m2/g pouƌ l’aƌgile Iϳϳ.  

ii. Interprétation des isothermes 

Dans la figure 2. 6  on observe que la quantité de TTAB adsorbée croît avec le ratio TTAB/illite 

ou la concentration en TTAB libre. La représentation en log-log de la figure 2. 6 ;ďͿ peƌŵet d’aŶalǇseƌ 
l’alluƌe de la Đouƌďe seloŶ le ĐlasseŵeŶt de Giles. Elle se ƌappƌoĐhe d’uŶ type en H du sous-groupe 2 

(Giles, Ewan et al. 1960) caractérisé par une adsorption forte aux faibles concentrations de TTAB libre 

due à la forte affinité entre adsorbat et adsorbant aiŶsi Ƌue paƌ la pƌĠseŶĐe d’uŶ plateau 
ĐoƌƌespoŶdaŶt à l’atteiŶte du ŵaǆiŵuŵ d’adsoƌptioŶ. Ce tǇpe d’isotheƌŵe est ĐouƌaŶt pouƌ le Đas 
des ŵatĠƌiauǆ aƌgileuǆ eŶ pƌĠseŶĐe d’ioŶs ĐatioŶiƋues. (Calvet, Barriuso et al. 2005) 

Le modèle de Langmuir a été utilisé pour modéliser les isothermes : ܍ۿ = ܍܋�+૚ ܍܋� �܉ܕۿ  (Equation 2. 4) 

Avec Qe (mol/g), la quantité de tensioactif adsorbé, cE (mol/L), la concentration de tensioactif en 

solutioŶ à l’ĠƋuiliďƌe oƌ ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ teŶsioaĐtif liďƌe. Qmax (mol/g) correspond à la capacité 

ŵaǆiŵale d’adsoƌptioŶ des teŶsioaĐtifs paƌ l’aƌgile. L ;L/ŵolͿ est l’iŶdiĐe d’ĠŶeƌgie d’adsoƌptioŶ.  

Ce ŵodğle est oƌigiŶelleŵeŶt dĠdiĠ à l’adsoƌptioŶ d’uŶe ŵoŶoĐouĐhe de ŵolĠĐules gazeuses suƌ des 
suƌfaĐes hoŵogğŶes ŵais Ŷous avoŶs fait le Đhoiǆ de l’utiliseƌ pouƌ dĠteƌŵiŶeƌ Qmax et L comme vu 

dans la littérature traitaŶt de l’adsoƌptioŶ de teŶsioaĐtifs (Zhu and Gu 1991; Sánchez-Martín, Dorado 

et al. 2008). Les lignes en pointillé présentées sur la figure 2. 6 correspondent aux résultats de 

modélisation avec Qmax= 3,48x10-4 mol/g et L= 2,02x104 L/mol. Le coefficient de régression r est de 

0,94. Des résultats similaires ont été trouvés dans la littérature avec une illite et un tensioactif de 

bromuƌe d’aŵŵoŶiuŵ à 18 ĐaƌďoŶes ;ĐoŶtƌe 1ϰ pouƌ le TTABͿ. (Sánchez-Martín, Dorado et al. 2008) 

Néanmoins, l'adsorption maximale est atteinte en dessous de la CMC pour le tensioactif en C18 alors 

que dans notre cas, l'adsorption maximale correspond à la CMC.  

Nous avoŶs Đhoisi d’iŶteƌpƌĠteƌ l’isotherme en représentation log-log selon le modèle à 4 régions 

présenté dans le chapitre 1 et détaillé sur la figure 2. 7: 
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Figure 2. 7 : MĠĐaŶisŵe d’adsoƌptioŶ des  teŶsioaĐtifs ĐatioŶiƋues suƌ les paƌtiĐules d’aƌgile ŶĠgatiǀes 

Ces Ġtapes se tƌaduiseŶt paƌ uŶe vaƌiatioŶ de la peŶte de l'isotheƌŵe d'adsoƌptioŶ Ƌui Ŷ’est 
parfois pas facilement détectable pour les argiles. (Xu and Boyd 1995) Dans notre cas, on peut noter 

que la pente de l'isotherme d'adsorption est forte à faible concentration en TTAB libre avant la CMC 

(1,25 ± 0,2 mmol/L). Cela peut correspondre à une combinaison des étapes d'adsorption I et II par 

l'intermédiaire d'une liaison électrostatique. Au-dessus de la concentration en TTAB libre de 0,06 -

0,07 mmol / L (correspondant à un rapport massique TTAB/illite de 3 à 5%), la pente diminue. Ceci 

ĐoƌƌespoŶd au dĠďut de l’adsoƌptioŶ d’uŶe seĐoŶde ĐouĐhe de teŶsioaĐtif paƌ iŶteƌaĐtioŶ 
hǇdƌophoďe ;Ġtape IIIͿ. C’est uŶ ƌĠsultat iŵpoƌtaŶt pouƌ la suite de l’Ġtude Đaƌ il doŶŶe uŶe pƌeŵiğƌe 
idée du dosage de collecteur à eŵploǇeƌ pouƌ ƌeŶdƌe hǇdƌophoďe la suƌfaĐe de la paƌtiĐule d’aƌgile. 
Dans le cas des terres réelles, il faudra calculer la dose de collecteur relativement au pourcentage 

d’aƌgile ĐoŶteŶue dans la terre.  

Les données de mesure de la charge de surface par zêtamétrie présentées dans la suite de 

l’Ġtude seƌoŶt ŵises eŶ paƌallğle aveĐ l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ. Nous veƌƌoŶs Ƌu’elles appoƌteŶt uŶ 
ĐoŵplĠŵeŶt d’iŶfoƌŵatioŶ Ƌui peƌŵet la dĠliŵitatioŶ nette des étapes II et III.  

iii. Résultats pour l’argile illite )5 

UŶe Ġtude siŵilaiƌe a ĠtĠ ŵeŶĠe suƌ l’aƌgile illite de gƌaŶuloŵĠtƌie plus fiŶe ŶoŵŵĠe Iϱ et 
l'isotherme d'adsorption correspondante est montrée en figure 2. 8 :  
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Figure 2. 8 : Isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ les aƌgiles illite Iϳϳ et Iϱ daŶs l’eau MilliQ ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 

La quantité de TTAB adsorbé pour I5 est rapportée à sa surface spécifique mesurée par BET de 90,9 

m2/g. L’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ oďteŶue pouƌ Iϱ est ideŶtiƋue à Đelle d’Iϳϳ. Pouƌ uŶ dosage eŶ TTAB 
ĠƋuivaleŶt, le degƌĠ d’hǇdƌophoďie des suƌfaĐes seƌa Đoŵpaƌaďle pouƌ les deuǆ gƌaŶuloŵĠtƌies 

d’aƌgile.  

iv. Lien entre adsorption et surface spécifique 

Les données de surface spécifique des argiles I77 et I5 sont très proches avec respectivement 

95,6 m2/g et 90,9 m2/g. La gƌaŶuloŵĠtƌie des poudƌes Ŷ’a doŶĐ pas jouĠ suƌ la suƌfaĐe spĠĐifiƋue. 
Cela sigŶifie Ƌue la suƌfaĐe spĠĐifiƋue est issue eŶ gƌaŶde paƌtie de la poƌositĠ iŶteƌŶe de l’aƌgile. 
L’aŶalǇse plus dĠtaillĠe des doŶŶĠes de BET peƌŵet d’avoiƌ uŶe idĠe de la ƌĠpaƌtitioŶ de la suƌfaĐe 
selon les tailles de pores. 

 

Figure 2. 9 : Isotheƌŵe BET de l’azote des aƌgiles Iϱ et Iϳϳ 
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Les isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ d’azote suƌ les aƌgiles de gƌaŶuloŵĠtƌie Iϱ et Iϳϳ pƌĠseŶtĠes eŶ figure 2. 

9 sont très similaires. Elles présentent une allure de type IV seloŶ la ĐlassifiĐatioŶ de l’IUPAC de 1ϵ8ϱ 
(Sing, Everett et al. 1985; Rouquerol, Luciani et al. 2003). Ce tǇpe d’isotheƌŵe se ĐaƌaĐtĠƌise paƌ uŶe 
peŶte foƌte auǆ faiďles pƌessioŶs ƌelatives ĐoƌƌespoŶdaŶt à la pƌĠseŶĐe d’uŶe ŵiĐƌopoƌositĠ et la 
pƌĠseŶĐe eŶsuite d’uŶ plateau de loŶgueuƌ vaƌiaďle Ƌui Đoƌƌespond au remplissage de la 

monocouche. La pente augmente ensuite de nouveau à partir de la pression relative de 0,6 car une 

ŵoŶoĐouĐhe s’est foƌŵĠe et le ƌeŵplissage d’uŶe seĐoŶde ĐouĐhe dĠďute. Il se produit alors un 

phénomène de condensation capillaire dans la mésoporosité. Une hystérésis est visible lors de la 

dĠsoƌptioŶ Đaƌ le phĠŶoŵğŶe de ĐoŶdeŶsatioŶ Đapillaiƌe Ŷ’est pas ƌĠveƌsiďle.  

On peut obtenir des informations sur la distribution de taille des mésopores (17 à 3000 Å) en 

appliquant la méthode BJH (Barrett, Joyner et Halenda). Cette méthode est valable sous condition de 

plusieurs hypothèses. Les pores sont notamment considérés comme indéformables, indépendants, 

ďieŶ dĠfiŶis, leuƌ suƌfaĐe est ŵouillaŶte et dĠjà ƌeĐouveƌte d’uŶe ŵulti ĐouĐhe d’azote. (Rouquerol, 

Luciani et al. 2003) Cette ŵĠthode a peƌŵis de ŵoŶtƌeƌ Ƌu’il Ǉ a avait Ϯ tailles de poƌes ŵajoƌitaiƌes : 

18 Å et 215 Å. Ce résultat est ĐohĠƌeŶt aveĐ la littĠƌatuƌe suƌ l’illite du PuǇ. (Alvarez-Puebla, dos 

Santos et al. 2005) La taille de pore la plus petite pourrait ĐoƌƌespoŶdƌe à l’ĠĐaƌteŵeŶt des feuillets 
d’aƌgile.  

La ŵĠthode t de De Boeƌ peƌŵet ƋuaŶt à elle d’estiŵeƌ la surface externe du matériau (surface du 

ŵatĠƌiau s’il Ġtait ŶoŶ poƌeuǆͿ et la suƌfaĐe ĐoƌƌespoŶdaŶt à la microporosité (< 20 Å) en calculant 

tHJ, l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe ŵultiŵolĠĐulaiƌe adsoƌďĠe à paƌtiƌ de l’ĠƋuatioŶ de HaƌkiŶs et Juƌa : 

ࡶࡴ࢚ = √ ૙,૚૜ૢૢ૙,૙૜૝−܏ܗܔ  ૙  (Equation 2. 5)ࡼࡼ

Le résultat des calculs par ces 2 méthodes sont présentés dans le tableau 2. 3 : 

Granulométrie Surface spécifique 
totale (BET) 
m2/g 

Surface spécifique 
des mésopores (BJH) 
17 à 3000 Å m2/g 

Surface 
spécifique des 
micropores 
(méthode t) 
m2/g 

Surface 
spécifique 
externe 
(méthode t) 
m2/g 

I5 90,9 64,1 24,3 3,2 
I77 95,6 71,4 19,1 2,9 

 

Tableau 2. 3 : Résultats des calculs des surfaces spécifiques correspondant aux mésopores, micropores et surface externe 
par les méthodes BJH et t 

Ces ƌĠsultats ŵoŶtƌeŶt Ƌue la suƌfaĐe eǆteƌŶe Ŷe ƌepƌĠseŶte Ƌu’uŶe tƌğs faiďle fƌaĐtioŶ de la suƌfaĐe 
spĠĐifiƋue totale dĠveloppĠe paƌ l’aƌgile. Il est doŶĐ ĐohĠƌeŶt d’oďteŶiƌ des isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ 
identiques pour les deux granulométries.  

C. Etude du phénomène d’agrégation de l’argile en présence de 
sels et/ou de TTAB 
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Nous avoŶs vu daŶs la paƌtie pƌĠĐĠdeŶte Ƌuels ĠtaieŶt les ŵĠĐaŶisŵes d’adsoƌptioŶ du 
teŶsioaĐtif ĐatioŶiƋue suƌ l’aƌgile et à Ƌuel ƌatio ŵassiƋue TTAB/illite Đes diffĠƌeŶtes Ġtapes avaieŶt 

lieu. Loƌs de l’adsoƌptioŶ, la Đhaƌge suƌfaĐiƋue de l’aƌgile est ŵodifiĠe : elle diŵiŶue loƌsƋu’oŶ se 
rapproche du point de recouvrement complet des sites anioniques disponibles puis augmente de 

Ŷouveau loƌsƋue l’adsoƌptioŶ paƌ les ĐhaîŶes hǇdƌophoďes dĠďute. Cette partie vise à étudier 

l’iŶflueŶĐe des sels et du TTAB suƌ la Đhaƌge de suƌfaĐe puis uŶe des ĐoŶsĠƋueŶĐes de Đes 
ŵodifiĐatioŶs de suƌfaĐe: l’agrégation. Nous veƌƌoŶs eŶfiŶ ĐoŵŵeŶt l’agƌĠgatioŶ joue eŶsuite suƌ la 
cinétique de sédimentation.   

a. Eléments théoriques  

La littĠƌatuƌe ĐoŶĐeƌŶaŶt l’Ġtude des phĠŶoŵğŶes d’agƌĠgatioŶ des suspeŶsioŶs tƌaite daŶs 
la majorité des cas des suspensions colloïdales contenant des particules inférieures à 1 µm et qui ne 

sont donc pas soumises à la sédimentation sur les échelles de temps considérées. (Goldberg, Forster 

et al. 1991; Dihang 2007; Barbot, Dussouillez et al. 2010) La loi de Stokes donne un temps de 

sĠdiŵeŶtatioŶ de 1Ϯ jouƌs et de plus de ϯ aŶs pouƌ paƌĐouƌiƌ 1 ŵ pouƌ uŶe paƌtiĐule d’aƌgile de 
densité 2,8 et de diamètre de 1 µm et 0,1 µm respectivement. Dans le domaine du traitement de 

l’eau, oŶ cherche généralement à déstabiliser ces particules en modifiant leurs propriétés de surface 

paƌ uŶ tƌaiteŵeŶt ĐhiŵiƋue afiŶ Ƌu’elles puisseŶt eŶtƌeƌ eŶ ĐoŶtaĐt et s’aĐĐoleƌ pouƌ foƌŵeƌ des floĐs 
et des agrégats capables de sédimenter plus rapidement. 

 On définit par coagulation l’aĐtioŶ de ŶeutƌalisatioŶ des Đhaƌges de suƌfaĐe paƌ uŶ ageŶt 
ĐhiŵiƋue afiŶ d’attĠŶueƌ les foƌĐes de ƌĠpulsioŶ ŵutuelles eŶtƌe les paƌtiĐules. Le pouvoiƌ ĐoagulaŶt 
augŵeŶtaŶt aveĐ la valeŶĐe de l’ioŶ seloŶ la thĠoƌie de “Đhulze-Hardy (Etienne), les espèces 

chimiques les plus couramment employées sont des ions trivalents (ex : Đhloƌuƌe d’aluŵiŶiuŵ 
(Dihang 2007), chlorure de fer et polymères cationiques (Barbot, Dussouillez et al. 2010)Ϳ. C’est uŶ 
phénomène généralement irréversible. Ensuite, la floculation est l'agglomération de ces particules 

« neutralisées » en micro flocs, puis en flocons volumineux. (Etienne) Les flocs sont généralement 

peu denses et ne sédimentent pas. Des agents floculants peuvent être ajoutés pour favoriser ce 

phénomène (ex : polǇŵğƌes d’aĐƌǇlaŵides de Đhaƌges vaƌiaďles (Healy and La Mer 1964; Dihang 

2007)Ϳ. Ils se ĐoŶsolideŶt eŶsuite eŶ s’agƌĠgeaŶt et ĐoŵŵeŶĐeŶt à sĠdiŵeŶteƌ : Đ’est le phénomène 

d’agrégation. (Dihang 2007)  

Interactions particule/ions en solution 

Coŵŵe eǆpliƋuĠ au Đhapitƌe 1, les aƌgiles soŶt des paƌtiĐules pouƌvues d’uŶe Đhaƌge ŶĠgative 
intrinsèque en raison de substitutions iso morphiques au sein de leur structure. A pH neutre dans 

l’eau, les foŶĐtioŶs hǇdƌoǆǇle situĠes auǆ eǆtƌĠŵitĠs des feuillets soŶt elles aussi ĐhaƌgĠes 
négativement. (Tombácz and Szekeres 2006) On observe en solution aqueuse contenant des ions un 

arrangement bien spécifique décrit par le modèle de double couche électrique ou de Stern-Gouy-

Chapman et représenté en figure 2. 10 :  
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Figure 2. 10 : Evolution du potentiel électrique en fonction de la distance à la particule selon le modèle de la double 
couche électrique- Cas d’uŶe paƌtiĐule ĐhaƌgĠe ŶĠgatiǀeŵeŶt 

La première couche appelée couche de Nernst est rigide et liée à la particule. Les contre ions, 

hydratés ou non, sont adsorbés à la surface de la particule. Son épaisseur est faible et proche de celle 

des contre ions hydratés. La charge de surface de la particule est fortement influencée par la nature 

et la valeŶĐe des ioŶs adsoƌďĠs. UŶe loi d’aĐtioŶ de ŵasse dĠĐƌit l’adsoƌptioŶ de Đes ioŶs dits 
« déterminants pour le potentiel ».  On peut théoriquement calculer la charge de surface connaissant 

les ĐoŶstaŶtes d’ĠƋuiliďƌe d’adsoƌptioŶ, les ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ sels et le Ŷoŵďƌe de sites suƌfaĐiƋues.  

La couche diffuse de Gouy est plus épaisse et composée de contre ions et de co-ions. La distribution 

des ions est déterminée par les interactions électrostatiques avec la surface de la particule et des 

phĠŶoŵğŶes de diffusioŶ ;agitatioŶ theƌŵiƋueͿ. L’ĠƋuiliďƌe aveĐ la solutioŶ teŶd à se ƌĠtaďliƌ daŶs 
Đette ĐouĐhe. L’ĠvolutioŶ du poteŶtiel ϕ avec la distance d dans la couche diffuse de Stern-Gouy-

ChapŵaŶ suit uŶe loi de tǇpe eǆpoŶeŶtielle pouƌ le Đas d’uŶe suƌfaĐe plaŶe : �ሺࢊሻ = �૙ࢊࣄ−ࢋ (Equation 2. 6) 

Avec �଴, le potentiel de la surface de la particules et �, l’iŶveƌse de longueur de Debye définit 

Đoŵŵe ĠtaŶt l’Ġpaisseuƌ de la douďle ĐouĐhe de Stern-Gouy-Chapman et se calculant selon 

l’ĠƋuatioŶ suivaŶte : 

૚−ࣄ = √  (Equation 2. 7) ࢏ࡲ૛࡭ࡺ૛ࢋ૚૙૜ࢀ࡮࢑૙ࢿ࢘ࢿ

Avec ɸ0 et ɸr la peƌŵittivitĠ du vide et la peƌŵittivitĠ ƌelative de l’eau, kB, la constante de Boltzmann, 

T, la teŵpĠƌatuƌe, e, la Đhaƌge de l’ĠleĐtƌoŶ, NA, le Ŷoŵďƌe d’Avogadƌo et Fi, la force ionique de la 

solution.  

ʃ-1 est donc uniquement dépendant des propriétés de la solution et correspond à la portée des forces 

électrostatiques qui seront décrites par la suite. (Tourbin 2006) Paƌ ailleuƌs, oŶ voit Ƌue l’Ġpaisseuƌ 
de la couche diffuse diminue lorsque la force ionique Fi augŵeŶte. C’est le phĠŶoŵğŶe de 
compression de la double couche.  

On appelle plaŶ eǆtĠƌieuƌ d’Helŵholtz ou plan de cisaillement la frontière entre ions qui suivent la 

paƌtiĐule loƌs d’uŶ dĠplaĐeŵeŶt iŵposĠ et Đeuǆ Ƌui voŶt ƌesteƌ eŶ solutioŶ. Il se situe 
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approximativement à la frontière entre les couches de Nernst et de Gouy. Le potentiel électrique de 

ce plan est mesurable expérimentalement et est appelé potentiel zêta. (Dihang 2007) Le potentiel 

zêta ne représente pas la charge de surface réelle de la particule mais reste néanmoins une 

information indispensable pour anticiper les phénomènes de floculation et sédimentation en 

présence de concentrations variables en sels et en tensioactif.  

La théorie DLVO tƌaduit l’ĠƋuiliďƌe eŶtƌe les foƌĐes ĠleĐtƌostatiƋues et de VaŶ Deƌ Waals ;doŶt les 
définitions sont détaillées en annexe 2.3) en fonction de la distance entre des particules sphériques 

et monodisperses. Elle a été développée à partir des travaux de Derjaguin et Landau (Derjaguin and 

Landau 1941)et de Verwey et Overbeek (Verwey and Overbeek 1948).  

b. Détermination du point de neutralisation du potentiel zêta en 

présence de sels et de TTAB 

 Nous allons maintenant présenter les deux techniques complémentaires utilisées pour 

dĠteƌŵiŶeƌ l’ĠvolutioŶ du poteŶtiel zġta des aƌgiles eŶ foŶĐtioŶ du ƌatio TTAB/illite, du pH et de la 
concentration en sels. 

i. Présentation des deux techniques et méthode : Electrophorèse et 

potentiel de courant  

Deux techniques de mesures ont été combinées afin des données de potentiel zêta sur une 

ŵajoƌitĠ de la distƌiďutioŶ de taille de paƌtiĐules des ĠĐhaŶtilloŶs d’aƌgile : 

 Mesure par électrophorèse pour la fraction colloïdale 

L’ĠleĐtƌophoƌğse est destiŶĠe à l’aŶalǇse du poteŶtiel zġta de la fraction colloïdale (< 1 µm). 

Principe : 

L’appaƌeil utilisĠ pouƌ Đes ŵesuƌes est le )etasizeƌ NaŶo )“ de MalveƌŶ et les Đellules soŶt de 
tǇpe Đapillaiƌe pliĠ de ƌĠfĠƌeŶĐe DT“ 1Ϭϲ1 et 1ϬϳϬ de MalveƌŶ. L’ĠleĐtƌophoƌğse ĐoŶsiste à appliƋueƌ 
un champ électrique à la suspension colloïdale. Les particules chargées se déplacent alors en 

diƌeĐtioŶ de l’ĠleĐtƌode de Đhaƌge opposĠe. Leuƌ vitesse de dĠplaĐeŵeŶt atteiŶt uŶe valeuƌ ŵaǆiŵale 
notée Ue en raison des forces de frottement liées à la viscosité du fluide. Cette vitesse est appelée 

mobilité électrophorétique et se ŵesuƌe paƌ vĠloĐiŵĠtƌie laseƌ ;pƌiŶĐipe de l’effet DoppleƌͿ.  
L’ĠƋuatioŶ de HeŶƌǇ peƌŵet eŶsuite de ƌelieƌ la vitesse au poteŶtiel zġta : ࢋࢁ = ૛ࢌࣀ࢘ࢿሺࢻ࢑ሻ૜µࡸ  (Equation 2. 8) 

Avec ࢘ࢿ, la permittivité relative du milieu, ݂ሺ݇�ሻ, la fonction de Henry et µ௅, la viscosité du milieu. La 

valeur de ݂ሺ݇�ሻ, la fonction de Henry est généralement fixée à 1,5 dans le cas des milieux aqueux à 

concentration modérée en électrolyte (< 10-3 M). Cette approximation est appelée approximation de 

Smoluchowski et est valable pour des particules supérieures à 0,2 µm. Dans le cas des petites 

particules inférieures à 0,2 µm et des milieux non aqueux, on utilise l’appƌoǆiŵatioŶ de HuĐkel aveĐ ݂ሺ݇�ሻ fixé à 1. (Malvern 2013) 

 Méthode : 
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Des suspeŶsioŶs à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q additivĠe de ƋuaŶtitĠs vaƌiaďles de 
CaCl2 ou de KCl et/ou de quantités données de TTAB pour balayer un ratio massique TTAB/illite allant 

de 0 à 7% sont préparées. Le pH a été ajusté entre 2 et 10 par ajout de solutions de soude et/ou 

d’aĐide ĐhloƌhǇdƌiƋue daŶs le Đas d’uŶe sĠƌie d’essais. UŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile ĠlevĠe est 
nécessaire pour garantir une concentration en colloïdes suffisante dans le surnageant. Les 

suspensions sont agitées pendant 24h pouƌ Ƌue l’adsoƌptioŶ atteigŶe soŶ ĠƋuiliďƌe puis soŶt laissĠes 
au repos pour sédimentation pendant 24h. Le surnageant est analysé par électrophorèse. La mesure 

est répétée 3 fois.  

Les ƌĠglages dĠtaillĠs de l’appaƌeil soŶt pƌĠseŶtĠs en annexe 2.4. 

 Mesure par potentiel de courant pour la fraction non colloïdale  

 L’aŶalǇse paƌ poteŶtiel de ĐouƌaŶt va ƋuaŶt à elle peƌŵettƌe d’aŶalǇseƌ des paƌtiĐules de 
taille micrométrique (> 12-25 µm).  

Principe : 

L’appaƌeil utilisĠ pouƌ les essais est le Magendans SZP 06 de Mütek. A l’aide d’uŶe poŵpe, 
l’appaƌeil aspiƌe la suspeŶsioŶ à tƌaveƌs uŶ filtƌe Ƌui va piğgeƌ les paƌtiĐules ŵais pas leuƌs ĐoŶtƌe-

ions. On peut alors mesurer un courant Istr Ƌui est gĠŶĠƌĠ paƌ le ĐisailleŵeŶt du Ŷuage d’ioŶs des 
paƌtiĐules piĠgĠes à l’aide de Ϯ ĠleĐtƌodes. L’espaĐe eŶtƌe les deuǆ ĠleĐtƌodes est de diŵeŶsioŶ 
ĐoŶŶue et appelĠ Đapillaiƌe. La poŵpe effeĐtue des pulsatioŶs d’iŶteŶsitĠ ĐoŶŶue ΔP peƌŵettaŶt de 
ƌĠaliseƌ plusieuƌs ŵesuƌes. L’ĠƋuatioŶ suivaŶte, dite de Helmholtz-Smoluchowski, permet ensuite 

d’eŶ dĠduiƌe le poteŶtiel zġta ɺ (Delgado, González-Caballero et al. 2005): 

࢚࢙࢘ࡵ = − ࡸµ࣊૛ࢇ૙ࢿ࢘ࢿ  
ࡸࡼ∆  (Equation 2. 9) ࣀ

Avec ߝ௥, la permittivité relative du liquide (sans unité), ߝ଴, la permittivité électrique du vide (F.m-1), a 

et L, la rayon et la longueur du capillaire (m) et µࡸ, la viscosité dynamique du liquide (kg·m−1·s−1).  

Cet appaƌeil est destiŶĠ à l’aŶalǇse du poteŶtiel des paƌtiĐules micrométriques car les particules 

colloïdales nanométriques ne sont pas retenues par le filtre comme présenté en figure 2. 11. Il 

permet de travailler sur des suspeŶsioŶs ĐhaƌgĠes eŶ aƌgile ;> Ϯ,ϱ%Ϳ. Il est doŶĐ possiďle d’aŶalǇseƌ 
diƌeĐteŵeŶt les suspeŶsioŶs pƌĠpaƌĠes pouƌ les flottatioŶs jusƋu’à ϱ%.  
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Figure 2. 11 : Schémas de principe du zêtamètre Mütek (issus du site web http://www.spectris.com.cn) 

        Méthode : 

Cette teĐhŶiƋue a ĠtĠ eŵploǇĠe uŶiƋueŵeŶt pouƌ l’aŶalǇse de suspeŶsioŶs ĐoŶĐeŶtƌĠes de 
flottatioŶ pouƌ Ġvalueƌ l’iŶflueŶĐe de l’ajout de TTAB.  

Des suspensions à 50 g/L et à Ϯϱ g/L d’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q additivĠe de ϮϱϬ ŵg/L de 
CaCl2 et contenant des quantités données de TTAB sont préparées. Les suspensions sont agitées 

pendant 24h puis sont analysées telles quelles. Un filtre en papier de porosité 12-Ϯϱ ʅŵ de tǇpe 
Whatmann 589/1 est ajouté en complément de la grille et bloque le passage des grosses particules 

pour permettre le cisaillement du nuage de cations du zêtamètre Mütek. Les particules analysées ont 

donc un diamètre supérieur à 12-25 µm. La mesure est répétée 3 fois. Ce protocole a été appliqué 

uniquement sur I77.  

ii. Résultats 

 Influence du TTAB 

La taille des particules présentes en suspension après 24 h de sédimentation dans le cas de 

l’électrophorèse a été déterminée par diffusion dynamique de la lumière et a donné une moyenne Z 

;diaŵğtƌe hǇdƌodǇŶaŵiƋue des paƌtiĐules ŵoǇeŶŶĠ suƌ l’iŶteŶsitĠ du sigŶal luŵiŶeuǆͿ de 0,8 µm 

pour le cas le plus défavorable de la sédimentation en absence de TTAB. On se situe donc bien dans 

le domaine de taille des colloïdes adapté pouƌ l’ĠleĐtƌophoƌğse.  

 

Figure 2. 12 : Mesures de potentiel zêta sur illite I77 par électrophorèse (Nano ZS) et potentiel de courant (Mütek) dans 
l’eau MilliQ aǀeĐ ϮϱϬ ŵg/L et à pH ϴ 

 En figure 2. 12 soŶt pƌĠseŶtĠs les ƌĠsultats des ŵesuƌes de poteŶtiel zġta suƌ l’illite Iϳϳ paƌ les 
2 techniques. Le potentiel zêta est négatif comme attendu en absence de TTAB avec une valeur 

autour de -20 mV proche des valeurs rencontrées dans la littérature. (Hussain, Demirci et al. 1996) 

Cela signifie que la suspension est potentiellement instable. Il est en effet empiriquement connu 

Ƌu’uŶe suspeŶsioŶ est iŶstaďle loƌsƋue le potentiel zêta des particules est compris entre - 30 et + 30 

mV. (Schramm 2006) Le poteŶtiel augŵeŶte eŶsuite et s’iŶveƌse au ƌatio TTAB/illite de 3,5% pour les 
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ϯ sĠƌies d’essais. Cette valeuƌ ĐoƌƌespoŶd à la fƌoŶtiğƌe eŶtƌe les Ġtapes d’adsoƌptioŶ II et III vues en 

figure 2. 7. Les sites dispoŶiďles ĐhaƌgĠs ŶĠgativeŵeŶt oŶt ĠtĠ oĐĐupĠs paƌ le TTAB et l’adsoƌptioŶ 
par les chaînes hydrophobes débute. Le potentiel devient alors positif. Une étude semblable menée 

suƌ l’aƌgile I5 donne des résultats similaires.  

 Les 2 techniques utilisées pour déterminer le potentiel zêta donnent des résultats 

ĐoŶĐoƌdaŶts à ϱϬ g/L d’Iϳϳ. Les pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ des Ϯ Đlasses granulométriques sont donc 

tƌğs siŵilaiƌes. CepeŶdaŶt, la sĠƌie ƌĠalisĠe à Ϯϱ g/L d’Iϳϳ paƌ poteŶtiel de ĐouƌaŶt diffğƌe lĠgğƌeŵeŶt 
de celle à 50 g/L lorsque le ratio TTAB/illite est faible. Cette différence pourrait être liée au fait que 

les phénomènes d’adsoƌptioŶ soŶt ŵoiŶs favoƌisĠs eŶ ŵilieu diluĠ eŶ aƌgile et eŶ TTAB.  

 Le ratio TTAB/illite de 3,5% correspondant à la neutralisation a été comparé à la capacité 

d’ĠĐhaŶge ĐatioŶiƋue ;CECͿ de l’aƌgile doŶŶĠe daŶs la littĠƌatuƌe seloŶ le ĐalĐul suivaŶt: 

Pouƌ 1 g d’illite à l’ĠleĐtƌo ŶeutƌalitĠ : ƌatio de ϯ,ϱ% de TTAB aďsoƌďĠ  0,035g / g 

                                                                                                                                     = 1,04 x 10-4 mol/g 

                                                                                                                                     = 1,04 x 10-2 mol/100 g 

                                                                                                                                     CEC = 10,4 meq/100 g 

Les valeurs trouvées dans la littérature sont: 12,7 meq/100  g (Poinssot, Baeyens et al. 1999) and 15 

meq/100 g  (Sánchez-Martín, Dorado et al. 2008) pouƌ l’illite. La valeuƌ tƌouvĠe est doŶĐ du ŵġŵe 
ordre de grandeur.  

 Influence du pH 

La concentration en sels pour cette série a été fixée à 5x10-3 ŵol/L de KCl. L’oďjeĐtif de Đet 
ajout de sel est de ĐoŵpeŶseƌ la foƌĐe ioŶiƋue gĠŶĠƌĠe loƌs de l’ajout d’aĐide ou de ďase et d’assuƌeƌ 
la concentration en sels minimale nĠĐessaiƌe à la ŵesuƌe loƌsƋue le pH Ŷ’a pas ĠtĠ ajustĠ. Cette 
ƋuaŶtitĠ de KCl ĠƋuivaut à ϱ fois la foƌĐe ioŶiƋue gĠŶĠƌĠe paƌ l’aĐide à pH ϯ.  

 

Figure 2. 13 : Influence du pH suƌ le poteŶtiel zġta d’Iϳϳ paƌ ĠleĐtƌophoƌğse à ϱǆϭϬ-3 M de KCl 

 En figure 2. 13, oŶ ƌelğve Ƌue le pH d’iŶveƌsioŶ de Đhaƌge de l’illite Iϳϳ est tƌğs ďas, autouƌ de 
2 et 3. Cette valeur, appelée point isoélectrique, est cohérente avec les données de la littérature (pH 

3,2 (Zhao, Zhong et al. 2007)). Certaines études de la littérature montrent que les mesures de 
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potentiel zêta par électrophorèse et potentiel de courant peuvent parfois donner des résultats 

erronés dans le cas de particules non sphériques car la mesure est basée sur l’aŶalǇse du 
déplacement de particules. Un facteur de forme élevé peut potentiellement ralentir la particule. Il 

est alors conseillé de réaliser des dosages potentiométriques en parallèle qui sont basés uniquement 

suƌ l’ĠĐhaŶge d’ioŶs et Ƌui soŶt iŶdĠpeŶdant de la forme des particules pour déterminer le point de 

charge nulle. (Ndlovu, Becker et al. 2011) La comparaison du point isoélectrique et du point de 

Đhaƌge Ŷulle tƌaduit l’isotƌopie du ŵatĠƌiau. Le ŵatĠƌiau est dit isotƌope loƌsƋu’ils soŶt ideŶtiƋues. 
Les charges portées par les surfaces planes et les surfaces des extrémités des feuillets sont alors 

proches.  

La dĠteƌŵiŶatioŶ du poiŶt de Đhaƌge Ŷulle de l’illite Ŷ’a pas ĠtĠ effeĐtuĠe daŶs Ŷotƌe Đas ŵais la 
bonne concordaŶĐe eŶtƌe les ƌĠsultats oďteŶus suƌ l’adsoƌptioŶ du TTAB paƌ zġtaŵĠtƌie et dosage 
tensiométrique montre que les mesures de potentiel zêta ont fonctionné correctement.  

 Influence des sels (CaCl2 et KCl) 

En figure 2. 14 sont représentés les résultats obtenus pour les mesures de potentiel zêta de 

la fƌaĐtioŶ Đolloïdale de suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ eŶ foŶĐtioŶ des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ sels KCl et CaCl2 

au pH naturel de la suspension de 8.  

 

Figure 2. 14 : Influence de la concentration en sels KCl et CaCl2 sur le potentiel zêta et la sédimentation des colloïdes par 
électrophorèse 

On voit ici, comme évoqué précédemment, que le potentiel zêta est sensible à la 

concentration en sels et à la nature du cation employé. Il tend à augmenter avec la concentration en 

sels pour le sel divalent CaCl2 particulièrement en raison de la compression de la double couche. La 

relation de Schulze-Hardy montre eŶ effet Ƌu’uŶe ĐoŵpƌessioŶ de la douďle ĐouĐhe κ−ଵ se produit 

lorsque la valence Z et la concentration en électrolytes c augmentent (Hunter 2013):  ࣄ−૚ = ૜ࢉࢆ૚/૛  (Equation 2. 10) 

Paƌ ailleuƌs, au seiŶ d’uŶe famille de cations de même valence, la nature du cation joue aussi sur κ−ଵ 

paƌ ŵodifiĐatioŶ de l’Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe de “teƌŶ. Les cations peu hydratés comme le césium 

sont plus fortement adsorbés sur la particule que les ions hydratés comme le lithium et donneront 
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des potentiels zêtas plus élevés (plus proches de 0). La Ŷatuƌe de l’anion peut aussi modifier le 

potentiel zêta. Ainsi il a été montré que les anions chlorure ont tendance à donner des potentiels 

zêta plus négatifs que les anions nitrate et acétate en raison de leur faible rayon atomique qui leur 

peƌŵet de s’appƌoĐheƌ ďeauĐoup plus de la suƌfaĐe de la paƌtiĐule. (ζalçıŶkaǇa aŶd Güleƌ ϮϬ1Ϭ)  

On définit par concentration critique de coagulation (CCC) la concentration en sels minimale à partir 

de laƋuelle les paƌtiĐules ĐoŵŵeŶĐeŶt à s’agƌĠgeƌ ƌapideŵeŶt. La ďaƌƌiğƌe d’ĠŶeƌgie poteŶtielle  
entre forces interparticulaires attractives et répulsives est alors dépassée. (Tourbin 2006) La CCC est 

une donnée caractéristique de la nature des particules et du sel présent en solution. Lors de ces 

essais, nous avons observé visuellement le passage d’uŶe suspeŶsioŶ Đolloïdale tƌouďle à uŶe 
suspension limpide entre les concentrations en sels de 5,3 x 10-4M et 9,6 x 10-4M pour CaCl2 et entre 

1,3 x 10-3 et 2,8 x 10-3 M pour KCl. Une étude parue en 2012 emploie la diffusion dynamique de la 

lumière pouƌ suivƌe les ĠvolutioŶs de taille des agƌĠgats de Đolloïdes d’aƌgile illite. (Jiang, Séquaris et 

al. 2012) Une concentration critique de coagulation de 2,8 x 10-3 M est alors mesurée pour CaCl2 au 

pH de 8,5 et correspond à une valeur de potentiel zêta de -23 mV. Les observations visuelles et ces 

ƌĠsultats soŶt doŶĐ d’uŶ oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ pƌoĐhe. Pouƌ KCl, uŶe autƌe Ġtude doŶŶe uŶe CCC de 20,2 

x 10-2 M à pH 10. Cette valeur est donc légèrement supérieure à la fourchette estimée ici. (Novich 

and Ring 1984) 

iii. Conclusion  

Loƌs de Đette Ġtude Ŷous avoŶs ŵoŶtƌĠ Ƌue l’aƌgile illite présente des propriétés de surface 

homogènes entre sa fraction colloïdale analysée par électrophorèse et sa fraction micrométrique 

analysée par potentiel de courant. Le point de neutralisation de la surface correspond au ratio 

TTAB/illite de 3,5% qui est le poiŶt de fƌoŶtiğƌe eŶtƌe les Ġtapes d’adsoƌptioŶ II et III paƌ iŶteƌaĐtioŶ 
ĠleĐtƌostatiƋue et hǇdƌophoďe ƌespeĐtiveŵeŶt. La ĐapaĐitĠ d’ĠĐhaŶge ĐatioŶiƋue de l’aƌgile  a pu 

être calculée à partir de ce résultat et correspond aux valeurs données par la littérature (10,4 

meq/100 g). Le pH est aussi une variable déterminante pour le potentiel de surface. Enfin, nous 

avons vu que la concentration en sels en suspension ainsi que leur nature (valence, degré 

d’hǇdƌatatioŶͿ iŶfluait aussi ďeauĐoup suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt de l’aƌgile. La concentration de 

coagulation critique de l’aƌgile eŶ pƌĠseŶĐe de CaCl2 et de KCl a pu être estimée (entre  5,3 x 10-4M et 

9,6 x 10-4M pour CaCl2) à paƌtiƌ d’oďseƌvatioŶs visuelles et est ĐohĠƌeŶte aveĐ les doŶŶĠes de la 
littĠƌatuƌe. L’aŶalǇse paƌ diffusioŶ dǇŶaŵiƋue de la luŵiğƌe est pƌĠseŶtĠe daŶs la littĠƌatuƌe Đoŵŵe 
un moyen efficace pour la déterminer en mesurant la taille des agrégats. Cependant, cette technique 

est appliĐaďle uŶiƋueŵeŶt suƌ la fƌaĐtioŶ Đolloïdale et Ŷous avoŶs doŶĐ ĐheƌĐhĠ d’autƌes teĐhŶiƋues 
plus ƌepƌĠseŶtatives de l’eŶseŵďle de la distƌiďutioŶ gƌaŶuloŵĠtƌiƋue de l’aƌgile pouƌ Ġtudieƌ 
l’agƌĠgatioŶ.  

Dans le cas des essais de flottation en eau industrielle simulée, nous nous situerons donc au-

dessus de la concentration de coagulation critique liée au calcium car la concentration sera de 

2,25x10-3 M ;ϮϱϬ ŵg/LͿ. La fƌaĐtioŶ Đolloïdale de l’aƌgile seƌa doŶĐ à l’Ġtat ĐoagulĠ. De plus, la 

ƋuaŶtitĠ de TTAB devƌa ġtƌe pƌoĐhe du poiŶt de ŶeutƌalisatioŶ pouƌ Ƌue le degƌĠ d’hǇdƌophoďie des 
paƌtiĐules soit suffisaŶt. L’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules seƌa doŶĐ ŵaƌƋuĠe et les ƌisƋues de 
sédimentation seront élevés comme on le verra par la suite.  
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c. Mesure de l’agrégation en milieu dilué et limites des techniques 
employées  

 Les deux techniques qui ont été sélectionnées pour cette étude sont la granulométrie laser et 

l’aŶalǇse d’iŵage. Nous alloŶs voiƌ daŶs Đette paƌtie Ƌuels oŶt ĠtĠ les appoƌts de Đhacune sur 

l’agƌĠgatioŶ eŶ pƌĠseŶĐe de sel et de TTAB.   

i. Par granulométrie laser 

 Principe et méthode 

Principe : 

 LoƌsƋu’uŶ faisĐeau luŵiŶeuǆ incident est dirigé sur un objet, il subit des modifications qui 

voŶt dĠpeŶdƌe de sa loŶgueuƌ d’oŶde ʄ mais aussi des pƌopƌiĠtĠs optiƋues de l’oďjet et du ŵilieu 
continu environnant (indices de réfraction). Une partie du faisceau est absorbée paƌ l’oďjet aloƌs 
Ƌu’uŶe autƌe paƌtie est diffusée. En sortie, on a alors une multitude de faisceaux dirigés dans de 

diverses diƌeĐtioŶs et d’iŶteŶsitĠ gloďale attĠŶuĠe.  

DaŶs uŶe suspeŶsioŶ, le Ŷoŵďƌe d’oďjets diffuseuƌs est iŵpoƌtaŶt. “i la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ est ĠlevĠe, Đes 
oďjets voŶt joueƌ le ƌôle de souƌĐes seĐoŶdaiƌes pouƌ leuƌs voisiŶs et uŶ phĠŶoŵğŶe d’iŶteƌfĠƌeŶĐe 
entre les faisceaux diffusés se produit alors. On parle de diffusion multiple. Les équations de 

Maxwell dĠĐƌiveŶt l’iŶteƌaĐtioŶ d’uŶe oŶde iŶĐideŶte aveĐ uŶe paƌtiĐule sphérique, homogène, non-

magnétique et isotrope de diamètre d dans un milieu non-absorbant. Leur résolution permet de 

dĠteƌŵiŶeƌ l’iŶteŶsitĠ diffusĠe daŶs toutes les diƌeĐtioŶs.  

La théorie de Mie propose une solution analytique des équations de Maxwell dans le cas de la 

diffusioŶ ĠlastiƋue ;saŶs ĐhaŶgeŵeŶt de loŶgueuƌ d’oŶdeͿ. Elle est valaďle pouƌ uŶe paƌtiĐule 
sphĠƌiƋue Ƌuelle Ƌue soit sa taille. CepeŶdaŶt, l’oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de la loŶgueuƌ d’oŶde du rayon 

incident doit être proche des dimensions de la particule. Pour appliquer ce modèle, il est nécessaire 

de connaître les indices de réfraction complexes du matériau et du milieu continu. Cette théorie est 

bien adaptée au cas des particules allant du micron à 500 µm et fonctionne en diffusion simple 

lorsque la concentration en particules est faible.  

L’approximation de Fraunhofer est uŶ ŵode de ĐalĐul siŵplifiĠ Ƌui est ďasĠ suƌ l’hǇpothğse Ƌue 
l’iŶteŶsitĠ diffusĠe est esseŶtielleŵeŶt diƌigĠe veƌs l’avaŶt, Đoŵŵe daŶs le ŵodğle de diffƌaĐtioŶ paƌ 
uŶe feŶte. La diffusioŶ de la luŵiğƌe est aloƌs dĠĐƌite paƌ les lois de l’optiƋue gĠoŵĠtƌiƋue et la 
paƌtiĐule est ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe uŶ disƋue opaƋue. Les vaƌiatioŶs aŶgulaiƌes d’iŶteŶsitĠ diffusĠe ID(θ) 

correspondant aux figures de diffraction sont décrites par la formule suivante : 

=(θ)ࡰࡵ
ሺࡼࢊ࣊ ⁄ሻࣅ ૛࢒ࡶ૛ሺࡼࢊ࣊ ⁄ሻ�࢔࢏࢙ࣅ ૛࢔࢏࢙૛�   (Equation 2. 11) 

Avec dP le diamètre de la particule et Jl la fonction de Bessel du premier ordre.  

Le modèle de Fraunhofer est adapté lorsque les indices de réfractions sont inconnus et que les 

particules sont de taille importante (>10-20 ʄ). (Tourbin 2006) 
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“oŶ utilisatioŶ est ŶĠaŶŵoiŶs possiďle loƌsƋue le ƌappoƌt de l’iŶdiĐe de ƌĠfƌaĐtioŶ de la paƌtiĐule suƌ 
celui du milieu est supérieur à 1,1 (norme ISO 13320-1Ϳ. C’est le Đas pouƌ l’aƌgile illite ;1,ϱϯ/1,ϯϯ= 
1,1ϱͿ aveĐ les valeuƌs d’iŶdiĐes de ƌĠfƌaĐtioŶ dispoŶiďles daŶs la ďase de doŶŶĠe du gƌaŶuloŵğtƌe 
CILA“. Nous avoŶs ĐepeŶdaŶt pƌĠfĠƌĠ utiliseƌ le ŵodğle de Mie pouƌ l’Ġtude gƌaŶuloŵĠtƌiƋue 
suivante car il est mieux adapté aux fines particules.  

Les résultats de granulométrie laser sont présentés en distribution par classes relativement au 

volume des particules considérées comme des sphères. On appelle D50 la valeur de diamètre 

médiane qui distribue la distribution en 2 groupes de volumes équivalents.   

Méthode :  

 ϰϬϬŵL de suspeŶsioŶ d’aƌgile Iϳϳ à 1 g/L soŶt pƌĠpaƌĠs daŶs l’eau MilliQ additivĠe ou ŶoŶ de 
TTAB et de CaCl2. Cette ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile ĐoƌƌespoŶd à uŶ tauǆ d’oďsĐuƌatioŶ de 1Ϭ à ϮϬ% 
conforme aux spécifications du granulomètre laser CILAS 1090. La suspension est placée sous 

agitation magnétique pendant 10 min puis est ensuite introduite directement dans la cuve 

d’aliŵeŶtatioŶ du gƌaŶuloŵğtƌe. Des ultƌasoŶs soŶt appliƋuĠs avaŶt et peŶdaŶt l’aŶalyse 

granulométrique. La détermination de la durée de ces ultrasons sera présentée ci-après. 

 Influence des ultrasons sur la granulométrie 

L’iŵpaĐt de la duƌĠe des ultƌasoŶs appliƋuĠs à l’ĠĐhaŶtilloŶ avaŶt et peŶdaŶt l’aŶalǇse a ĠtĠ 
étudié afin de choisir les conditions les plus répétables possibles pour la suite des essais. La puissance 

des ultrasons était fixée à 50 W pour cette étude.  

Des suspeŶsioŶs fƌaîĐhes d’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q additivĠe de ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 ont 

été préparées pour chaque point.  
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(b) 

Figure 2. 15 : ;aͿ IŶflueŶĐe de la duƌĠe des ultƌasoŶs suƌ la DϱϬ de l’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau MilliQ + ϮϱϬ ŵg/L CaCl2 (b) 
DistƌiďutioŶ gƌaŶuloŵĠtƌiƋue apƌğs Ϭ et ϰ ŵiŶ d’ultƌasoŶs 

 OŶ voit iĐi Ƌue l’iŵpaĐt des ultƌasons est important sur les 2 premières minutes avec une D50 

Ƌui Đhute de ϯϬ à eŶviƌoŶ 1ϰ µŵ. Nous avoŶs sĠleĐtioŶŶĠ pouƌ la suite de l’Ġtude uŶe duƌĠe 
d’ultƌasoŶs de 3 min dont  1 min avant analyse et 2 min pendant. En figure 2. 15 (b), on voit que les 

ultrasons dégradent la classe à 30 µm au profit des classes fines à 3 et 0,5 µm. Un résultat similaire a 

ĠtĠ oďseƌvĠ eŶ pƌĠseŶĐe d’uŶ ƌatio de ϯ,ϱ% de TTAB/illite.  

 En présence de CaCl2 

Des quantités variables de CaCl2 ont été ajoutées afin de détecter une éventuelle agrégation.  

 

Figure 2. 16 : DistƌiďutioŶs gƌaŶuloŵĠtƌiƋues oďteŶues pouƌ Iϳϳ daŶs l’eau MilliQ et des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ǀariables de CaCl2 

En figure 2. 16 soŶt pƌĠseŶtĠs les ƌĠsultats pouƌ l’Ġtude de l’iŶflueŶĐe de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ CaCl2 

suƌ l’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules. OŶ voit iĐi Ƌue le phĠŶoŵğŶe d’agƌĠgatioŶ Ŷ’est ƋuasiŵeŶt pas 
dĠteĐtaďle ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à Đe Ƌu’oŶ a pu oďseƌveƌ daŶs le paƌagƌaphe pƌĠĐĠdeŶt suƌ l’agƌĠgatioŶ eŶ 
phase colloïdale. On observe une légère diminution de la fraction à 3 µm au profit des fractions entre 

10 et 70 µm. Il ne serait pas possible de déterminer une concentration de coagulation critique à 

partir de cette étude.   
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Deuǆ hǇpothğses soŶt avaŶĐĠes pouƌ eǆpliƋueƌ Đette aďseŶĐe d’agƌĠgatioŶ fƌaŶĐhe. Tout d’aďoƌd, les 
ultrasons pourraient avoir désagrégé les particules qui sont liées lors de la coagulation par des 

interactions de faible intensité de type Van der Waals. Pour vérifier cette hypothèse, nous avons 

eŵploǇĠ uŶ pƌotoĐole diffĠƌeŶt Ƌui a ĐoŶsistĠ tout d’aďoƌd à pƌĠpaƌeƌ uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile sans 

CaCl2 maintenue sous agitation pendant 10 min avant introduction dans le circuit du granulométre où 

elle a été soumise à une première analyse sous ultrasons (3 min). Cette étape a pu garantir une 

ďoŶŶe dispeƌsioŶ. Des ajouts suĐĐessifs d’uŶe solution concentrée de CaCl2 ont ensuite été réalisés 

diƌeĐteŵeŶt daŶs le gƌaŶuloŵğtƌe sous agitatioŶ et ĐiƌĐulatioŶ. L’aŶalǇse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue a ĠtĠ 
laŶĐĠe 1Ϭ ŵiŶ apƌğs ĐhaƋue ajout saŶs eŵploǇeƌ d’ultƌasoŶs. 

(a) 

(b) 

Figure 2. 17 : IŶflueŶĐe d’ajouts dosĠs de CaCl2 saŶs ultƌasoŶs suƌ la gƌaŶuloŵĠtƌie d’Iϳϳ daŶs l’eau MilliQ ;aͿ DϱϬ eŶ 
fonction de la concentration en CaCl2 (b) Exemple de distributions de taille pour 3 concentrations 

 Lors de cette étude en figure 2. 17, nous avons noté que la D50 chute légèrement de 10,9 à 10,4 µm 

jusƋu͚à Ϯ,Ϭ ǆ 1Ϭ-2 mol/L puis effectue une remontée à partir de 3,8 x 10-2 ŵol/L jusƋu’à 1Ϭ,ϵ µŵ. Elle 
ne présente donc pas de hausse comme espéré autour de la CCC. L’ĠvolutioŶ des deŶsitĠs de 
distƌiďutioŶ va ĐepeŶdaŶt plus daŶs le seŶs de l’agƌĠgatioŶ. OŶ oďseƌve uŶ lĠgeƌ ĠpauleŵeŶt autouƌ 
de 70-80 µm lorsque la concentration en CaCl2 augmente au dépend de la fraction à 10-20 µm. Une 

agrégation est donc bien observée dans ce protocole alternatif mais cela ne permet pas non plus de 

déterminer la CCC.  

Les diffĠƌeŶĐes oďseƌvĠes eŶtƌe les  sĠƌies d’essais suƌ fƌaĐtioŶ Đolloïdale et suspeŶsioŶ diluĠe 
pouƌƌaieŶt s’eǆpliƋueƌ paƌ uŶe seĐonde hypothèse: les différences de concentration en argile. En 
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effet, loƌs de l’Ġtude des Đolloïdes, le ŵilieu Ġtait ĐoŶĐeŶtƌĠ à ϱϬ g/L ĐoŶtƌe 1 g/L pouƌ le Đas de 
l’Ġtude paƌ gƌaŶuloŵĠtƌie laseƌ. Les oďseƌvatioŶs visuelles des suspeŶsioŶs ĐoŶĐeŶtƌĠes oŶt ŵontré 

Ƌue des floĐs de taille ƋuasiŵeŶt ŵilliŵĠtƌiƋues ĠtaieŶt visiďles loƌsƋu’oŶ ajoutait du CaCl2.  

La littérature (Tourbin 2006) suƌ les ŵĠĐaŶisŵes d’agƌĠgatioŶ dĠĐƌit ϯ ĐoŶtƌiďutioŶs pƌiŶĐipales à 
l’agƌĠgatioŶ : 

- Le ŵouveŵeŶt ďƌoǁŶieŶ Ƌui ĐoŶduit à l’agƌĠgatioŶ pĠƌiĐiŶĠtiƋue  
- Le ŵouveŵeŶt du fluide Ƌui ĐoŶduit à l’agƌĠgatioŶ oƌthoĐiŶĠtiƋue 

- La sédimentation différentielle 

La probabilité de réalisation de ces trois mécanismes est proportionnelle à la densité de particules en 

suspension et donc à la concentration.  

DaŶs le Đas des suspeŶsioŶs agitĠes, les ϯ ĐoŶtƌiďutioŶs soŶt ĐoŶĐuƌƌeŶtes ŵais l’agƌĠgation 

orthocinétique est généralement dominante. Elle permet de former des agrégats de façon rapide 

ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à l’agƌĠgatioŶ pĠƌiĐiŶĠtiƋue.  

Par ailleurs, la taille des agrégats est généralement limitée par un équilibre se crée entre formation 

et fragmentation. (Thill 1999) Ainsi, Serra et al. distinguent deux régimes différents selon la 

concentration en particules. A faible concentration, la taille des agrégats dépend uniquement du 

ĐisailleŵeŶt aloƌs Ƌu’à foƌte ĐoŶĐeŶtƌatioŶ elle dĠpeŶd aussi de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ paƌtiĐules. (Serra, 

Colomier et al. 1997) 

Le cisaillement est donc peut être aussi une cause de la faible agrégation observée dans le 

gƌaŶuloŵğtƌe laseƌ. EŶ effet, l’agitatioŶ est iŶdispeŶsaďle pouƌ Ġviteƌ la sĠdiŵeŶtatioŶ du sǇstğŵe de 
suspension diluée alors que le système colloïdal analysé en zêtamétrie est laissé au repos.   

DaŶs le Đas des essais de flottatioŶ, Ŷous seƌoŶs eŶ ŵilieu ĐoŶĐeŶtƌĠ doŶĐ l’agƌĠgatioŶ dĠpeŶdƌa à la 
fois du cisaillement et de la concentration en particules.  

 En présence de TTAB 

UŶe Ġtude siŵilaiƌe a ĠtĠ ŵeŶĠe pouƌ Ġvalueƌ l’effet du TTAB suƌ l’agƌĠgatioŶ d’Iϳϳ daŶs l’eau MilliQ 
contenant 250 mg/L de CaCl2.  
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Figure 2. 18 : Etude de l’iŶflueŶĐe du ƌatio TTAB/illite suƌ l’agƌĠgatioŶ de l’illite Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ ŵg/l 
de CaCl2 – En haut : Données brutes, en bas : données déconvoluées 

Contrairement à ce qui a été observé en présence de CaCl2, on observe ici, en figure 2. 18, une 

agƌĠgatioŶ pƌogƌessive des paƌtiĐules d’aƌgile eŶtƌe les ƌatios ŵassiƋues TTAB/illite de Ϭ à ϯ,ϱ - 4,0%. 

L’ĠpauleŵeŶt situĠ à ϯ µŵ daŶs la ƌepƌĠseŶtatioŶ ďƌute se ƌĠduit au pƌofit du piĐ à ϮϬ-30 µm. Cela 

correspond à un décalage de 8 vers 13 µm en version déconvoluée pour le pic des faibles diamètres 

au pƌofit de l’augŵeŶtatioŶ eŶ iŶteŶsitĠ du piĐ à ϯϬ - 35 µm. Au-delà de 3,5 - 4,0%, la taille des 

agƌĠgats Ŷ’Ġvolue plus aloƌs Ƌu’oŶ devƌait oďseƌveƌ uŶe dĠgƌadation progressive des agrégats selon 

les analyses de potentiel zêta car la charge de surface devient positive au-delà de 3,5%. Nous verrons 

paƌ la suite Ƌu’iĐi aussi uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt ďieŶ diffĠƌeŶt a ĠtĠ oďseƌvĠ à foƌte ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile.  
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Figure 2. 19 : Etude de l’iŶflueŶĐe du ƌatio TTAB/illite suƌ l’agƌĠgatioŶ de l’illite Iϱ daŶs l’eau Milli Q ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ ŵg/l 
de CaCl2  

En figure 2. 19 soŶt pƌĠseŶtĠs les ƌĠsultats d’uŶe Ġtude siŵilaiƌe suƌ Iϱ. OŶ voit Ƌue l’agƌĠgatioŶ est à 
peine visible avec une légère réduction de la classe à 0,8 µm au profit de celle à 3 µm. La 

représentation en volume des données pourrait être en cause car les très fines particules de volume 

réduit sont beaucoup moins visibles.  

D’uŶe façoŶ gĠŶĠƌale, il a doŶĐ ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌue les agƌĠgats foƌŵĠs paƌ ajouts de TTAB ĠtaieŶt plus 

stables que ceux formés à partir de CaCl2 car ils ont pu être observés dans le cadƌe de l’aŶalǇse paƌ 
gƌaŶuloŵĠtƌiƋue laseƌ Ƌui ĐoŵpƌeŶd du ĐisailleŵeŶt et des ultƌasoŶs. C’est uŶ ƌĠsultat Ƌui est dĠĐƌit 
daŶs la littĠƌatuƌe où l’oŶ a ĐoŵpaƌĠ la staďilitĠ de floĐs de ďeŶtoŶites foƌŵĠs à paƌtiƌ de sels ou de 
polyamines cationiques. Il se produirait un pontage par les chaînes hydrophobes du tensioactif qui 

ĐoŶtƌiďueƌait à la staďilitĠ de l’agƌĠgat. (Barbot, Dussouillez et al. 2010)  

ii. Par granulométrie par analyse d’image ȋFP)AȌ 

L’aŶalǇse paƌ gƌaŶuloŵĠtƌie laseƌ est fiaďle, ƌepƌoduĐtiďle et adaptĠe à l’aŶalǇse d’uŶe laƌge 
gamme de particules. Cependant, nous avons vu que les modes de calcul des modèles de Mie et 

FƌauŶhofeƌ soŶt ďasĠs suƌ l’hǇpothğse Ƌue les paƌtiĐules soŶt sphĠƌiƋues. L’iŵpoƌtaŶt ĐisailleŵeŶt du 
sǇstğŵe d’agitatioŶ du ĐiƌĐuit et des ultƌasoŶs a aussi gġŶĠ l’Ġtude de  l’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules.  

DaŶs Đette paƌtie, Ŷous alloŶs aďoƌdeƌ l’Ġtude de l’iŶflueŶĐe du TTAB suƌ l’agƌĠgatioŶ paƌ uŶe 
autƌe teĐhŶiƋue d’aŶalǇse appelé FPIA (Flow Particle Image Analyzer). Cette technique fonctionne 

paƌ aŶalǇse d’iŵage suƌ la plage de taille Ϭ,8 à ϯϬϬ µŵ et va peƌŵettƌe de suivƌe l’agƌĠgatioŶ et 
l’ĠvolutioŶ de la ĐiƌĐulaƌitĠ des paƌtiĐules d’aƌgile loƌs de l’ajout de TTAB.  

 Principe 

L’ĠĐhaŶtilloŶ est iŶtƌoduit sous foƌŵe de suspeŶsioŶ et iŶĐoƌpoƌĠ à uŶ fluǆ de solvaŶt 
(méthanol, éthanol, isopropanol, solution d'éthylène glycol (25 %)) qui va former une gaine autour 

du fluǆ d’ĠĐhaŶtilloŶ appelĠe ĐaŶalisatioŶ hǇdƌodǇŶaŵiƋue. Cette gaine de solvant se resserre 

eŶsuite afiŶ d’oďteŶiƌ uŶe ŵoŶoĐouĐhe aplatie de suspeŶsioŶ de paƌtiĐules Ƌui est aloƌs pƌise eŶ 
photo par une caméra CCD à une fréquence de 60 images par seconde. Ce dispositif permet le 

positionnement des particules dans le plaŶ foĐal de l’appaƌeil photo Ƌui est ŵuŶi de diffĠƌeŶtes 
lentilles à adapter selon les tailles de particules à mesurer.  

L’appaƌeil ĐolleĐte les iŵages, dĠfiŶit uŶ cercle équivalent pour chaque particule et recalcule 

à partir des dimensions de celui-ci des distributions granulométriques en nombre, en volume et en 

surface. La circularité, définie comme la circonférence du cercle équivalent à la particule divisé par le 

pĠƌiŵğtƌe de l’aiƌe pƌojetĠe de la paƌtiĐule, est aussi doŶŶĠe paƌ l’appaƌeil. Les ƌĠsultats sont 

présentés en diamètre médian en nombre et circularité médiane en nombre.  

 Méthode 

 Le protocole de préparation est similaire à celui employé en granulométrie laser avec une 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile Iϳϳ de 1 g/L daŶs l’eau MilliQ ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2. Des ratios 

massiques variables de TTAB/illite sont testés. Seuls quelques millilitres de suspension sont 

ŶĠĐessaiƌes à l’aŶalǇse. Les leŶtilles sĠleĐtioŶŶĠes pouƌ l’Ġtude soŶt les leŶtilles LPF adaptĠe auǆ 



Chapitre 2 : Etude des caractéristiques des suspensions d’argile en présence de sels et de tensioactifs  
 

 

~ 88 ~ 
 

particules de taille allant de 8 à 160 µm et HPF pour les particules entre 0,8 et 40 µm. Elles apportent 

donc des informations complémentaires. La limite de détection pour le traitement des images est 

fixée à 0,7 µm pour 2 pixels.  

 Le gƌaŶuloŵğtƌe FPIA utilisĠ pouƌ l’Ġtude est le “Ǉsŵeǆ ϯϬϬϬ de Malvern disponible au 

Centre Technique du Papier de Grenoble.  

 Résultats 

En figure 2. 20 sont présentés les résultats de mesure de D50 et de circularité. Le nombre de 

particules analysées est de 6700 à 10000 environ pour chaque point en LPF et 2000 à 5000 en HPF. 

On observe pour la lentille LPF en figure 2. 20 (a) que la D50 augmente localement autour du ratio 

TTAB/illite de 3-ϰ%, Đe Ƌui pouƌƌait ĐoƌƌespoŶdƌe à l’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules. La DϱϬ diŵiŶue 
eŶsuite et ƌetƌouve sa valeuƌ iŶitiale de 1ϱ µŵ. Il pouƌƌait s’agiƌ uŶe dispeƌsioŶ des agƌĠgats Ƌui 
Ŷ’avait pas pu être observée en granulométrie laser. La circularité est autour de 0,9. Elle ne diminue 

que très légèrement dans la zone à 3-4% et reste basse ensuite. Pour la lentille HPF en figure 2. 20 (b) 

Ƌui est destiŶĠe à l’aŶalǇse des fiŶes paƌtiĐules, oŶ oďseƌve uŶe DϱϬ ďeauĐoup plus faiďle Ƌu’eŶ HPF 
car les fines particules ont été prises en compte. Ces particules font chuter la D50 car elles sont en 

nombre important par rapport aux grosses particules. La D50 reste néanmoins stable sur toute la 

plage de ratio TTAB/illite testés. Une éventuelle variation a peut-être été écrantée par le grand 

nombre de fines particules. Cependant, la circularité augmente légèrement et plus spécialement 

dans la zone autour du ratio 3,5% de TTAB/illite.    
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Figure 2. 20 : DϱϬ et ĐiƌĐulaƌitĠ des paƌtiĐules d’Iϳϳ eŶ foŶĐtioŶ du ƌatio TTAB/illite daŶs l’eau MilliQ + ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 –
(a) lentille LPF (b) lentille HPF 

Cette étude confirme que la forme des particules même agrégées reste proche de la forme sphérique 

et que le modèle de Mie peut être employé pour toute la plage de diamètres. 

iii. Conclusion 

 Deuǆ teĐhŶiƋues d’aŶalǇses gƌaŶuloŵĠtƌiƋues adaptĠes aux suspensions très diluées à 1 g/L 

d’aƌgile oŶt ĠtĠ pƌĠseŶtĠes. La granulométrie laser a permis de détecter une légère agrégation des 

particules de 10-20 µm pour former des agrégats de 70-80 µm pour I77 mais uniquement dans des 

conditions expérimentales adaptées sans ultrasons en présence de CaCl2. La détection du point de 

ĐoagulatioŶ Ŷ’a ĐepeŶdaŶt pas ĠtĠ possiďle. Le ĐisailleŵeŶt iŵpoƌtaŶt Ƌui est ŶĠĐessaiƌe eŶ 
granulométrie laser pour maintenir les particules en suspension pourrait avoir contribué à la 

ƌĠduĐtioŶ de taille des agƌĠgats. UŶ phĠŶoŵğŶe plus ŵaƌƋuĠ d’agƌĠgatioŶ et ĐoƌƌespoŶdaŶt au poiŶt 
de ŶeutƌalisatioŶ de l’aƌgile a ĠtĠ dĠteĐtĠ eŶ pƌĠseŶĐe de TTAB aveĐ ultƌasoŶs. Il Ŷ’Ǉ a ĐepeŶdaŶt pas 
eu redispersion au-delà d’uŶ ĐeƌtaiŶ ƌatio TTAB/illite. Ces résultats ont confirmé que les agrégats 

foƌŵĠs paƌ ĠĐƌaŶtage des Đhaƌges ŶĠgatives de l’aƌgile aveĐ du CaCl2 étaient moins stables que ceux 

foƌŵĠs paƌ adsoƌptioŶ d’uŶ teŶsioaĐtif Ƌui joue à la fois uŶ ƌôle de Ŷeutƌalisateuƌ de Đhaƌge de 
surface et de stabilisateur des agrégats formés par pontage entre les chaînes hydrophobes. La 

gƌaŶuloŵĠtƌie laseƌ foŶĐtioŶŶe suƌ l’hǇpothğse Ƌue les paƌtiĐules soŶt sphĠƌiƋues. Pouƌ valideƌ Đette 
hypothèse nous avons employé la technique de granulométrie par aŶalǇse d’image. Un facteur de 

circularité autour de 0,9 donc proche de 1 a été déterminé sur une plage de ratio TTAB/illite allant de 

0 à 10% et pour le groupe des fines (HPF)  et des grosses particules (LPF). Dans le groupe des grosses 

particules, une dispersion des particules se caractérisant par une diminution de la D50 a été détectée 

au-delà du point de neutralisation.  

 Ces Ϯ teĐhŶiƋues oŶt ĐepeŶdaŶt pouƌ dĠfaut de Ŷ’ġtƌe adaptĠes Ƌu’auǆ suspeŶsioŶs diluĠes 
doŶt la ĐiŶĠtiƋue d’agƌĠgatioŶ diffğƌe des ŵilieuǆ ĐoŶĐentrés où les probabilités de collision des 

paƌtiĐules soŶt ďeauĐoup plus favoƌisĠes. Elles pouƌƌoŶt ĐepeŶdaŶt ġtƌe utilisĠes pouƌ l’aŶalǇse 
granulométrique des particules isolées (non agrégées) après dilution.  

d. Les différentes méthodes de suivi de la sédimentation  

 “uite à l’oďseƌvatioŶ des phĠŶoŵğŶes d’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules d’aƌgile, Ŷous Ŷous 
sommes intéressés à leur conséquence directe : la sédimentation. Pour cette partie, des suspensions 

ĐoŶĐeŶtƌĠes eŶ aƌgile telles Ƌu’elles seƌoŶt eŵploǇĠes eŶ flottation ont été étudiées.    

i. Suivi photographique 

 UŶ suivi photogƌaphiƋue siŵple peƌŵet d’iŶtƌoduiƌe le phĠŶoŵğŶe au Ŷiveau Ƌualitatif.  
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Figure 2. 21 : Suiǀi photogƌaphiƋue de la sĠdiŵeŶtatioŶ de suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L daŶs l’eau ŵilliQ à ϮϱϬ ŵg/L 
de CaCl2 contenant des quantités croissantes de TTAB 

On voit en figure 2. 21 que la suspension est encore bien dispersée après 10 min de sédimentation 

loƌsƋu’elle Ŷe ĐoŶtieŶt pas de TTAB.  

De 1 à 5% de ratio massique TTAB/argile, la sédimentation a été importante et le surnageant est 

transparent. Une couche de mousse chargée et stable est visible en surface. Les suspensions à 10, 20 

et ϯϬ% soŶt eŶsuite tƌouďles Đaƌ l’aƌgile s’est ƌedispeƌsĠe. La ŵousse eŶ suƌfaĐe est staďle ŵais Ŷe 
ĐoŶtieŶt pas d’aƌgile. Ces oďseƌvatioŶs suƌ la ŵousse seƌoŶt ƌepƌises daŶs le Đhapitƌe ϯ.   

ii. Analyse en transmission et rétrodiffusion de la lumière (visible) : 

Turbiscan 

 L’aŶalǇse eŶ tƌaŶsŵissioŶ et ƌĠtƌodiffusioŶ de la luŵiğƌe peƌŵet d’appoƌteƌ des doŶŶĠes 
quantitatives sur les temps de sédimentation. 

 Principe :  

 Ainsi que représenté en figure 2. 22, le TuƌďisĐaŶ est uŶ aŶalǇseuƌ optiƋue ĐoŶstituĠ d’uŶe 
tġte de leĐtuƌe Ƌui se dĠplaĐe seloŶ l’aǆe veƌtiĐal et Ƌui eŶvoie daŶs la suspeŶsioŶ uŶ faisĐeau 
iŶĐideŶt d’uŶe loŶgueuƌ d’oŶde du doŵaiŶe du pƌoĐhe infrarouge (860 nm). Selon le niveau 

d’opaĐitĠ de la suspeŶsioŶ, uŶe paƌtie du sigŶal va ġtƌe tƌaŶsŵise de façoŶ attĠŶuĠe à tƌaveƌs la 
suspeŶsioŶ et aŶalǇsĠe paƌ uŶ Đapteuƌ. UŶe autƌe paƌtie du sigŶal Ŷ’est pas tƌaŶsŵise loƌsƋue 
l’ĠĐhaŶtilloŶ est opaƋue. On est alors dans le cas de la diffusion multiple. Un capteur placé à 135° du 

faisceau incident permet de mesurer ce signal appelé lumière rétrodiffusée.    
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Figure 2. 22 : Schéma de principe du Turbiscan Lab (Formulaction) (Bongono 2010) 

Le signal transmis T(l,r) est décrit à partir de la loi de Beer-Lambert et dépend de l, le trajet optique 

du photon qui est parcouru avant diffusion par une particule.  

,࢒ሺࢀ ሻ࢘ = ࢒࢘૛ −ࢋ૙ࢀ = ࡼࢊࡿࡽࢂ�࢘૜ −ࢋ૙ࢀ  (Equation 2. 12) 

Avec l = ଶௗ�ଷ��ொ� 

T0 est la transmittance de la phase continue, r, le rayon interne de la cellule de mesure, QS est le 

ĐoeffiĐieŶt d’effiĐaĐitĠ de diffusioŶ de la luŵiğƌe, �௏ la fraction volumique en particules et dP, le 

diamètre de la particule. (Dihang 2007) L’aŶalǇse du sigŶal tƌaŶsŵis va doŶĐ appoƌteƌ des ĠlĠŵeŶts 
quantitatifs sur la taille des particules et des agrégats.  

L’aŶalǇse de la luŵiğƌe rétrodiffusée peƌŵet aussi d’avoiƌ des iŶfoƌŵatioŶs suƌ la fƌaĐtioŶ voluŵiƋue 
en particules φ et la taille des particules d. La relation empirique suivante (Bemer 1979; Bos and 

Heerens 1982; Yamazaki, Tojo et al. 1992) relie ces variables. Elle est valable dans le domaine où Ib, 

l’iŶteŶsitĠ ƌĠtƌodiffusĠe est uŶe foŶĐtioŶ ĐƌoissaŶte de φ : 

૙ࡵ࢈ࡵ = ࢉࡼࢊ࢈�ࢇ  (Equation 2. 13) 

Avec I0, l’iŶteŶsitĠ du faisceau incident, a, b et c, des paramètres empiriques dépendant de la nature 

du solide. 

 Méthode : 

 Les essais ont été réalisés sur le Turbiscan Lab disponible au CEA Marcoule. Les suspensions 

d’aƌgile ;ϱ à 1ϬϬ g/LͿ de ĐoŶĐeŶtƌatioŶs vaƌiaďles eŶ TTAB soŶt pƌĠpaƌĠes Ϯϰ h avaŶt l’essai daŶs l’eau 
MilliQ à 250 mg/L de CaCl2 et laissées sous agitation magnétique. 50 mL de suspension sont 

iŶtƌoduits daŶs le tuďe spĠĐifiƋue pouƌ TuƌďisĐaŶ. Le flaĐoŶ est ƌetouƌŶĠ ϱ fois avaŶt d’ġtƌe iŶtƌoduit 
daŶs l’appaƌeil.          

 Résultats 

 Deuǆ stƌatĠgies d’Ġtude oŶt ĠtĠ eŵploǇĠes. DaŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps, Ŷous avoŶs ĠtudiĠ 
l’ĠvolutioŶ de la sĠdiŵeŶtatioŶ eŶ foŶĐtioŶ du teŵps eŶ pƌatiƋuaŶt uŶ sĐaŶ suƌ l’eŶseŵďle de la 
hauteur du flacon à des intervalles de temps fixés. Cette étude a été menée sur deux concentrations 
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en argile extrêmes : 5 et 100 g/L. Dans un second temps, les analyses de transmission et 

ƌĠtƌodiffusioŶ oŶt ĠtĠ pƌatiƋuĠes à uŶe hauteuƌ fiǆe afiŶ d’avoiƌ uŶ iŶteƌvalle d’aĐƋuisitioŶ des 
données court sur des suspensions à 25 g/L contenant des quantités variables de TTAB.  

 Les résultats en figure 2. 23 pouƌ l’aƌgile Iϳϳ à ϱ g/L dĠĐƌiveŶt le pƌofil d’uŶe sédimentation 

en masse ĐaƌaĐtĠƌisĠe paƌ la pƌĠseŶĐe d’uŶ fƌoŶt de sĠdiŵeŶtatioŶ Ƌui se dĠplaĐe veƌs le ďas du 
flacon. Ce type de profil a été observé pour des concentrations du même ordre de grandeur en argile 

kaolinite (% volumique de kaolinite de > 0,78% contre ici 0,18% pour I77 à 5 g/L). (Bongono 2010)  On 

observe aussi une hausse de la transmission dans la partie supérieure du flacon correspondant à la 

clarification du surnageant. Ces essais montrent que le temps de sédimentation de la majeure partie 

du solide de la suspension est inférieur à 10 min car on voit que le sédiment a quasiment atteint son 

Ġpaisseuƌ fiŶale au ďout de 1Ϭ ŵiŶ. D’apƌğs les doŶŶĠes de sigŶal tƌaŶsŵis Ƌui ĐoŶtiŶue à Ġvolueƌ 
beaucoup entre 1h et 7h puis moins entre 7h et 10h. La sédimentation de la fraction fine est plus 

longue.   

 

Figure 2. 23 : AŶalǇse paƌ TuƌďisĐaŶ de la sĠdiŵeŶtatioŶ d’uŶe suspeŶsioŶ à ϱ g/L d’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q + ϮϱϬ 
mg/L de CaCl2  
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Figure 2. 24 : AŶalǇse paƌ TuƌďisĐaŶ de la sĠdiŵeŶtatioŶ d’uŶe suspeŶsioŶ à ϭϬϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q + ϮϱϬ 
mg/L de CaCl2 

En figure 2. 24, on voit que les suspensions concentrées à 100 g/L donnent aussi une sédimentation 

en masse alors que la littérature décrit des sédimentations par compression à partir du % volumique 

de 3,24% pour la kaolinite. (Bongono 2010) La cinétique de sédimentation est ici aussi très rapide. Le 

sédiment atteint son épaisseur finale en moins de 10 min aussi.  

Nous avons ensuite cherché à analyser plus spécifiquement les variations du signal rétrodiffusé lors 

des premières minutes de sédimentation en se plaçant à une hauteur fixe de 40 mm au niveau du 

fƌoŶt de sĠdiŵeŶtatioŶ. Des suspeŶsioŶs d’aƌgile à Ϯϱ g/L ĐoŶteŶaŶt des ƋuaŶtitĠs vaƌiaďles de TTAB 

ont été analysées. 
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(a) 

(b) 

Figure 2. 25 : ;aͿ SigŶal ƌĠtƌodiffusĠ eŶ foŶĐtioŶ du teŵps à ϰϬ ŵŵ de suspeŶsioŶs à Ϯϱ g/L d’aƌgile daŶs l’eau Milli Q + 
250 mg/L de CaCl2 (b) Zoom sur le signal rétrodiffusé à t=0 en fonction du ratio TTAB/illite 

On voit en figure 2. 25 (a) que le signal rétrodiffusé a une évolution bien différente en présence de 

teŶsioaĐtif. Aloƌs Ƌu’il est ƋuasiŵeŶt stable à 25 % sur les 2 premières minutes en absence de TTAB, il 

chute fortement pour tous les essais en présence de TTAB sur les 40 premières secondes. La 

concentration en particules diminue donc. Cette chute pourrait correspondre à la sédimentation des 

particules situées dans les 10 mm au-dessus du poiŶt d’aŶalǇse. OŶ peut eŶ dĠduiƌe uŶe vitesse de 
sĠdiŵeŶtatioŶ de 1,1 Đŵ/ŵiŶ eŶviƌoŶ. L’iŶteŶsitĠ du sigŶal ƌĠtƌodiffusĠ augŵeŶte eŶsuite 
légèrement au-delà de 50 secondes, signe de la présence de particules en suspension.  L’aŶalǇse du 
signal rétrodiffusé à t=0 en figure 2. 25 ;ďͿ peƌŵet d’estiŵeƌ de façoŶ ƌelative la taille des agƌĠgats. 
Plus le signal rétrodiffusé est élevé, plus les agrégats sont généralement petits ainsi que décrit dans 

la littérature. (Bemer 1978; Tontrup 1999) On voit ici que, conformément à ce qui était attendu, 

l'intensité du signal rétrodiffusé diminue (donc la taille des agrégats augmente) entre 0 et 3,5% de 

TTAB/illite puis chute ensuite.  

La dispersion a donc pu être observée au-delà du poiŶt de ŶeutƌalisatioŶ daŶs le Đas d’uŶe 
suspeŶsioŶ ĐoŶĐeŶtƌĠe et seuleŵeŶt souŵise au ĐisailleŵeŶt de l’agitatioŶ ŵagŶĠtiƋue loƌs de sa 
pƌĠpaƌatioŶ et ŵaŶuel avaŶt le laŶĐeŵeŶt de l’aŶalǇse Turbiscan. Les cinétiques de sédimentation 
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soŶt tƌğs ƌapides aveĐ uŶe ĐlaƌifiĐatioŶ du suƌŶageaŶt s’effeĐtuaŶt eŶ ŵoiŶs d’uŶe ŵiŶute suƌ uŶe 
longueur de 1 cm et une formation de sédiment quasiment complète au bout de 10 min.  

iii. Mesures de pression différentielle  

 Afin de se placer au plus proche des conditions de cisaillement réelles du procédé, des 

mesures de sédimentation ont aussi été réalisées in-situ dans le pilote de flottation qui sera décrit 

dans les chapitres 4 et 5 de la thèse.  

 Principe  

 Le pilote de flottation est équipé de capteurs de pression différentielle ΔP qui permettent de 

ŵesuƌeƌ la diffĠƌeŶĐe de pƌessioŶ eŶtƌe uŶe ĐoloŶŶe d’eau de 1Ϭ Đŵ Ƌui est ĐoŶteŶue daŶs les tuďes 
Ƌui ƌelieŶt le Đapteuƌ à la ĐoloŶŶe et le ĐoŶteŶu d’uŶe ĐoloŶŶe de suspeŶsioŶ de ŵasse voluŵiƋue ʌsl 

contenant à la fois du solide s et du liquide l. Le principe est présenté en figure 2. 26 : 

 

Figure 2. 26 : Schéma de principe de la mesure de la sédimentation par pression différentielle 

L’expression suivante permet de calculer ʌsl en moyenne sur les 10 cm de suspension à partir de ΔP : 

On a : ࢒ࡹ = 
 = ࢙ࡹ et ࢚࢕࢚࢓࢒࢓

  ࢚࢕࢚࢓࢙࢓
avec ܯ� , la fƌaĐtioŶ ŵassiƋue d’ĠlĠŵeŶt X,  ݉�, la ŵasse de l’ĠlĠŵeŶt ǆ et ݉௧௢௧, la masse totale 

égale à ݉௦ + ݉௟ ࡸࡿ࣋ = ࢚࢕࢚ࢂ࢚࢕࢚࢓   et comme ࢚࢕࢚ࢂ = 
࣋࢒࢓  + 

࢙࢙࣋࢓   

Avec � la masse volumique du liquide. 

ࡸࡿ࣋ = ࢒࢓ ࢒࢓࢙࢙࣋࢓ + + ࢙࢓࣋ =  ૚࣋࢒ࡹ ࢙࢙࣋ࡹ +  

EŶ pƌĠseŶĐe d’aƌgile, loƌsƋu’oŶ se plaĐe à z > h1 : ࢍ࣋ሺࢎ૚ + ૙ሻࢎ − ૚ࢎࢍ ࡸࡿ࣋ − ૙ࢎࢍ࣋ = ↔ ࡼ∆ ૚ࢎࢍ࣋  − ૚ࢎࢍ ࡸࡿ࣋ =  ࡼ∆
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= �܁� ૚ࢎ܏۾∆−૚ࢎ܏�  (Equation 2. 14) 

On peut donc déduire �ௌ௅ de la mesure de ∆ܲ.  

 Méthode 

 ϳ litƌes de suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ à 1Ϭ, ϮϬ, Ϯϱ et ϯϬ% ŵassiƋue d’aƌgile ;MsͿ daŶs l’eau 
potable (dureté équivalente aux 250 mg/L de CaCl2 utilisĠs à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌeͿ soŶt pƌĠpaƌĠs. Ils 
sont agités dans une cuve par un agitateur mécanique à hélice pendant 10 min. On effectue une 

ŵesuƌe de dĠƌive du Đapteuƌ de pƌessioŶ diffĠƌeŶtielle eŶ ƌeŵplissaŶt la ĐoloŶŶe d’eau ;dĠƌive : -0,05 

mbar). Après vidange, la suspension est ensuite injectée dans la colonne par une pompe 

volumétrique à haut débit et la pompe de recirculation qui permettra le bullage en flottation est 

actionnée à 11 L/min afin de garantir une agitation pendant le remplissage. Tous ces éléments seront 

décrits dans le chapitre 4. Le remplissage est stoppé lorsque le niveau dépasse de 1 cm le piquage 

supĠƌieuƌ du Đapteuƌ. La poŵpe de ƌeĐiƌĐulatioŶ est stoppĠe et l’aĐƋuisitioŶ de la pƌessioŶ 
différentielle débute.   

 Résultats 

Les résultats sont présentés en figure 2. 27 pouƌ les ϰ fƌaĐtioŶs ŵassiƋues d’aƌgile : 

 

Figure 2. 27 : Evolution de la masse volumique de la suspension ρSL en fonction du temps pour 4 fractions massiques 
d’aƌgile daŶs l’eau potaďle 

 L’ĠvolutioŶ de la ŵasse voluŵiƋue aveĐ le teŵps est assez foƌte pouƌ les Ϯ fƌaĐtioŶs 
ŵassiƋues d’aƌgiles les plus faiďles : 1Ϭ et ϮϬ%. L’iŶteƌfaĐe eŶtƌe la phase ĐlaƌifiĠe et l’aƌgile 
sédimentée est très nette. Nous avions vu dans la partie précédente par Turbiscan que le profil de 

sĠdiŵeŶtatioŶ à 1ϬϬ g/L Ġtait ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d’uŶe sédimentation en masse. L’iŶteƌfaĐe 
liquide/sédiment est à 2 cm en dessous du piquage après 7,5 min donc on peut en déduire une 

vitesse de sédimentation moyenne de 0,4 cm/min environ. On pourrait être passé au régime de 

sédimentation par compression à ϮϬ% ŵassiƋue d’aƌgile Đaƌ l’iŶteƌfaĐe est aloƌs ďieŶ visiďle. Ce 
régime a été atteint à partir de 3,24 % volumique dans la littérature sur la kaolinite. (Bongono 2010) 
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L’iŶteƌfaĐe atteiŶt la positioŶ de Ϯ Đŵ eŶ dessous du piƋuage apƌğs 1ϳ ŵiŶ. La vitesse de 
sédimentation est donc plus lente : environ 0,17 cm/min.  Ce ralentissement pourrait être lié à la 

foƌte ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ paƌtiĐules. A Ϯϱ et ϯϬ% d’aƌgile, les pƌofils soŶt diffĠƌeŶts Đaƌ la ŵasse 
voluŵiƋue Ŷe vaƌie pas peŶdaŶt les 1ϱ ŵiŶ d’aĐƋuisitioŶ. Ce ĐoŵpoƌteŵeŶt est Đaractéristique de la 

sédimentation hétérogène. Les particules forment une structure compacte à travers laquelle le 

tƌaŶspoƌt asĐeŶdaŶt de l’eau est diffiĐile. La suspeŶsioŶ et le sĠdiŵeŶt se ĐoŶfoŶdeŶt. Les ĐiŶĠtiƋues 
de sédimentation ne peuvent être déterminées dans ce cas car elles sont très lentes. 

iv. Conclusion 

 Cette étude a permis de mettre en avant le caractère rapide de la sédimentation des 

suspeŶsioŶs d’aƌgile eŶ pƌĠseŶĐe ou ŶoŶ de TTAB. A l’ĠĐhelle des fioles utilisĠes d’uŶe hauteuƌ de ϱϬ 
mm pour le Turbiscan, le sédiment atteint quasiment son épaisseur définitive en moins de 10 min. 

Nous avons vu que le régime de sédimentation était de type « masse » aveĐ foƌŵatioŶ d’uŶe zoŶe de 
ĐlaƌifiĐatioŶ et d’uŶ fƌoŶt de sĠdiŵeŶtatioŶ eŶtƌe ϱ et 1ϬϬ g/L. La foƌŵatioŶ d’agƌĠgats et leuƌ 
dispersion au-delà du ratio TTAB/illite de 3,5% a pu être observé en milieu concentré par 

rétrodiffusion. Une étude plus poussée pourrait permettre de calculer une estimation de leur taille à 

partir des cinétiques de sédimentation et une hypothèse de sphéricité. Enfin, nous avons mis en 

avant le phénomène de sédimentation hétérogène qui apparait entre les fractions massiques de 20 

et Ϯϱ% d’aƌgile. Pouƌ la suite de l’Ġtude Ŷous ƌesteƌoŶs daŶs le doŵaiŶe de fƌaĐtioŶs ŵassiƋues de 
0,5 à 10 % qui se situent donc dans le régime de sédimentation de masse.  

D. Analyse de la rhéologie des suspensions 

 DaŶs les Đhapitƌes suivaŶts, l’iŶflueŶĐe du paƌaŵğtƌe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile suƌ la 
moussabilité et la stabilité des mousses ainsi que sur le phénomène de flottation sera étudié. Les 

concentrations vont alors varier entre 5 et 100 g/L. La rhéologie, à travers le coefficient de viscosité 

ɻ, peut potentiellement influer sur ces phénomènes. Le coefficient de viscosité ɻ iŶteƌvieŶt 
notamment pour le calcul du nombre de Reynolds ReB d’uŶe ďulle et du Ŷoŵďƌe de “tokes St des 

particules (rapport inertie / viscosité). Au sein de la mousse, une viscosité élevée dans les bords de 

Plateau peut aussi ralentir fortement le drainage. (Guillermic, Salonen et al. 2009) 

 UŶe Ġtude ƌhĠologiƋue a ĠtĠ ƌĠalisĠe suƌ les aƌgiles Iϳϳ et Iϱ afiŶ d’Ġvalueƌ leuƌs pƌopƌiĠtĠs 
loƌsƋue leuƌ ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ suspeŶsioŶ augŵeŶte aveĐ et saŶs TTAB. L’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules 
peut en effet potentiellement provoquer des modifications des propriétés rhéologiques. (Anne-

Archard, d'Olce et al. 2013) 

a. Principe 

 L’aŶalǇse paƌ ƌhĠoŵğtƌe de tǇpe ƌotatif ;eǆ : cône-plan, plan-plan) consiste à placer 

l’ĠĐhantillon à analyser entre la partie fixe et la partie mobile du rhéomètre (représentée en haut par 

un cône en figure 2. 28).  
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Figure 2. 28 : SĐhĠŵa d’uŶ ƌhĠoŵğtƌe ƌotatif ĐôŶe-plan (Kolh 2005) 

Deuǆ ŵodes d’aŶalǇse eǆisteŶt eŶsuite. OŶ peut imposer un couple de rotation (N.m) et mesurer la 

vitesse de rotation résultante Ω (rad.s-1) ou le contraire. Il est possible ensuite de relier le taux de 

cisaillement ̇ߛ (s-1) à la vitesse de rotation appliquée Ω : 

ࢽ̇ = ܖ܉ܜ�  (Equation 2. 15) ࢻ

Avec α, l’aŶgle eŶtƌe le ĐôŶe et le plaŶ. LoƌsƋue α <5°, on a tan α ≈ α.  

La foƌĐe appliƋuĠe suƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ est Ġgale à , le couple de rotation divisé par R, le rayon du 

mobile.  

On peut donc ensuite calculer � qui se définit comme le rapport de la force appliquée sur la surface 

du mobile :  � = ૜ࢣ૛ࡾ࣊૜ (Equation 2. 16) 

Avec ߁, le couple appliqué, τ, la contrainte de cisaillement (Pa) et R, le rayon du cône.  

La viscosité µ ;Pa.sͿ se dĠfiŶit Đoŵŵe le ƌappoƌt de τ, la ĐoŶtƌaiŶte de ĐisailleŵeŶt ;PaͿ et du tauǆ de 
cisaillement ̇ߛ (s-1) : µ =  (Equation 2. 17)  ࢽ̇�

Il dĠĐoule de l’eǆpƌessioŶ des ĠƋuatioŶs 2.16 et 2.17 à partir des données expérimentales de et Ω.  µ = ૜ࢻࢣ૛ࡾ�࣊૜ (Equation 2. 18) 

b. Méthode 

 Les suspeŶsioŶs d’aƌgile aŶalǇsĠes soŶt pƌĠpaƌĠes de façoŶ siŵilaiƌe auǆ Ġtudes suƌ TuƌďisĐaŶ 
vues au paragraphe ii du chapitre 2.   

 Les essais oŶt ĠtĠ ƌĠalisĠs suƌ uŶ ƌhĠoŵğtƌe MC‘ ϯϬϮ d’AŶtoŶ Paaƌ au laďoƌatoiƌe LGPϮ de 
Grenoble. Le mobile utilisé est un cône de diamètre de ϱϬ ŵŵ et d’aŶgle α de 1°. L’eŶtƌefeƌ eŶtƌe le 
ŵoďile Ƌui a ĠtĠ tƌoŶƋuĠ et le plaŶ est de 1ϬϮ µŵ. Le pƌotoĐole d’aŶalǇse ĐoŶsiste à effeĐtueƌ uŶ 
pƌĠĐisailleŵeŶt Đouƌt apƌğs dĠpôt de l’ĠĐhaŶtilloŶ puis à laisseƌ sĠdiŵeŶteƌ l’ĠĐhaŶtilloŶ peŶdaŶt 1Ϭ 
min. Ensuite, un précisaillement court est de nouveau réalisé puis on applique une rampe 

ascendante de taux de cisaillement allant de 5 s-1 à 200 s-1 pendant 16 min. Une rampe descendante 
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est eŶsuite appliƋuĠe suƌ le ŵġŵe teŵps jusƋu’à 5 s-1. Le détail des conditions expérimentales est 

donné en annexe 2.5.  

c. Résultats 

i. Influence de la concentration en argile et de sa granulométrie 

 Dans un premier temps sont présentés en figure 2. 29, les résultats bruts de contrainte de 

cisaillement τ et de visĐositĠ µ en fonction du gradient de cisaillement ̇ߛ. A ϱ g/L, oŶ voit Ƌue τ 
dépend linéairement de ̇ߛ et que cette droite croissante passe par zéro. La viscosité est constante à 

1,1 mPa.s sur toute la plage de gradient de cisaillement. Les suspensions à 5 g/L présentent le profil 

type de fluide Newtonien. La visĐositĠ est tƌğs pƌoĐhe de Đelle de l’eau. A 1ϬϬ g/L, uŶe hǇstĠƌĠsis 
appaƌait eŶ dĠďut d’eǆpĠƌieŶĐe suƌ τ et suƌ µ. Ce tǇpe d’hǇstĠƌğse eŶ dĠďut d’eǆpĠƌieŶĐe peut ġtƌe 
liĠ à l’iŶeƌtie ŵĠĐaŶiƋue du ƌhĠoŵğtƌe. (Tourbin 2006) Par la suite, τ dĠpeŶd liŶĠaiƌeŵeŶt de ̇ߛ et la 

viscosité est constante à 5,2 mPa.s au-delà de la zoŶe d’hǇstĠƌĠsis.  

(a) 

(b) 

Figure 2. 29 : Contrainte de cisaillement  τ (a) et viscosité η (b) en fonction du gradient de cisaillement ̇ࢽ pour une 
suspeŶsioŶ d’aƌgile à ϱ g/L et à ϭϬϬ g/L 

Dans la suite, nous donnerons des valeurs moyennées de viscosité sur les portions de courbe où 

cette dernière est stable.  
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Figure 2. 30 : Viscosité en fonction de la concentration en argile I77 et I5 

En figure 2. 30, l’augŵeŶtatioŶ de la visĐositĠ aveĐ la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile est Đonfirmée pour I5 et 

I77. Cette tendance est conforme avec les observations existantes de la littérature. (Boylu, Dinçer et 

al. 2004) CepeŶdaŶt, la loi d’EiŶsteiŶ Ƌui peƌŵet de ƌelieƌ la visĐositĠ à la fƌaĐtioŶ volumique en 

particules dans le cas idéal de sphères et de fractions volumiques �௩ faibles inférieures à 11% donne 

des valeurs de viscosité beaucoup plus faibles que celles qui ont été mesurées. (Couarraze, Grossiord 

et al. 2014) Cette loi s’ĠĐƌit : µ࢔࢕࢏࢙࢔ࢋ࢖࢙࢛࢙ = µ࢛ࢇࢋ × ሺ૚ + ૛. ૞ ×  ሻ (Equation 2. 19)࢜�

 
AiŶsi, à 1ϬϬ g/L d’aƌgile, la fƌaĐtioŶ voluŵiƋue  �௩ est de 3,4%. Cela correspond à µsuspension= 1,09 

mPa.s, une valeur bien en deçà des 5,2 mPa.s mesurés. Des valeurs de viscosité du même ordre de 

grandeur que celles obtenues dans notre cas sont cependant reportées pour des argiles type 

bentonite de D50 de 8 µm (µ௦௨௦௣௘௡௦௜௢௡= 3 mPa.s pour une fraction massique de 5%). (Cruz, Peng et 

al. 2013) La ďeŶtoŶite est uŶe aƌgile Đapaďle d’aďsoƌďeƌ de l’eau au seiŶ de ses feuillets et se 
compose de très fines particules qui peuvent floculer. L’augmentation de la viscosité avec la 

concentration en argile serait liée à une hausse de la complexité des agrégats en milieu concentré. 

(Ndlovu, Becker et al. 2011) Les particules à forte concentration forment un réseau rigide qui 

augŵeŶte la ƌĠsistaŶĐe à l’ĠĐouleŵeŶt de la suspeŶsioŶ. (Tourbin 2006) 

 Par ailleurs, la viscosité est supérieure pouƌ l’aƌgile de gƌaŶuloŵĠtƌie gƌossiğƌe Iϳϳ paƌ ƌappoƌt à Iϱ. 
L’ĠĐaƌt tǇpe des ŵesuƌes à 100 g/L pour I77 est très élevé cependant.  

Dans la littérature, il est décrit généralement que la viscosité augmente lorsque la taille de particules 

diminue car, pour une concentration en particules donnée, le nombre de particules en solution sera 

plus élevé si leur taille est faible. (Boylu, Dinçer et al. 2004; Olhero and Ferreira 2004) Les particules 

sont globalement plus proches les unes des autres et la fluidité globale du système est alors réduite. 

De plus, la bimodalité de la distribution est généralement liée à une viscosité plus faible car les 

paƌtiĐules de gƌosses tailles dĠsoƌgaŶiseŶt l’aƌƌaŶgeŵeŶt spatial des plus fines. (Chang and Powell 

1994) Une tendance inverse aux observations de la littérature est donc obtenue ici. Les écart types 

importants aux concentrations en argile élevées montrent que le système est instable et pourraient 

expliquer en partie ce phénomène.   

ii. Influence de la concentration en TTAB 
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 En figure 2. 31 est pƌĠseŶtĠe l’ĠvolutioŶ de la viscosité en fonction du ratio TTAB/illite. On 

voit que globalement la viscosité est peu modifiée par les variations de ratio TTAB/illite. Il est difficile 

de déduire une tendance nette de ces données.  
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Figure 2. 31 : IŶflueŶĐe du ƌatio TTAB/illite suƌ la ǀisĐositĠ pouƌ des suspeŶsioŶs à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ  

 Dans la littérature, on trouve des études telles que celle de Heath et al. Ƌui dĠĐƌit l’effet de 
l’adsoƌptioŶ de polǇ viŶǇle alĐool ;PVAͿ suƌ des ŵoŶtŵoƌilloŶites en rhéologie. Ces essais ont été 

ƌĠalisĠs à ϰ% ŵassiƋue d’aƌgile, uŶ pH Ŷeutƌe et uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ sel NaCl de 1Ϭ-1 mol/L et sont 

présentés en figure 2. 32. 

 

Figure 2. 32 : IŶflueŶĐe de l’ajout de PVA suƌ la ǀisĐositĠ plastiƋue et la ĐoŶtƌaiŶte seuil (Heath and Tadros 1983) 

 OŶ voit iĐi Ƌu’uŶ ŵaǆiŵuŵ de visĐositĠ et de ĐoŶtƌaiŶte seuil est oďteŶu à la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
en PVA de 0,5% qui correspond au quart du maximum adsorbable par la montmorillonite. Même si le 

PVA Ŷ’est pas uŶ teŶsioaĐtif ĐhaƌgĠ, il pƌovoƋue uŶ phĠŶoŵğŶe de floĐulatioŶ paƌ poŶtage des 
particules autour de cette valeur. La tendance de ces résultats est donc bien différente de ce qui a 

ĠtĠ oďseƌvĠ suƌ l’illite.  

Comme énoncé précédemment, la viscosité est sensible à la concentration en particules, au nombre 

de familles de classes de particules (monomodal/bi-tri modal) mais aussi au facteur de forme de ces 

paƌtiĐules ou agƌĠgats. AiŶsi, daŶs l’Ġtude d’AŶŶe-Achard et al. sur l’agƌĠgatioŶ  de ŶaŶopaƌtiĐules de 
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siliĐe sous ĐoŶtƌaiŶte de ĐisailleŵeŶt ou de tuƌďuleŶĐe, oŶ voit Ƌue l’ĠvolutioŶ de la visĐositĠ eŶ 
fonction de celle de la distribution granulométrique est plutôt complexe comme représenté en figure 

2. 33. 

 

 

Figure 2. 33 : (a) Evolution de la viscosité au cours du temps et (b) Distribution granulométrique à différents temps pour 
uŶe suspeŶsioŶ de siliĐe eŶ pƌoĐessus d’agƌĠgatioŶ daŶs uŶ ƌĠaĐteuƌ agitĠ tuƌďuleŶt (Anne-Archard, d'Olce et al. 2013) 

Lors des premières minutes, des agrégats se forment à 15 µm. La distribution devient bimodale et ce 

phĠŶoŵğŶe se tƌaduit paƌ uŶe hausse de la visĐositĠ. EŶsuite, l’ĠvolutioŶ de la visĐosité est plus 

progressive. Elle décroit alors que les 2 pics de la distribution bimodale tendent à se rapprocher à 1 

et 10 µm. Il a été montré que la forme des particules pouvait modifier la viscosité. Les particules 

sphériques donnent une viscosité plus faible que les particules à haut facteur de forme. (Barnes, 

Hutton et al. 1989) Les auteuƌs de l’Ġtude suƌ la siliĐe eǆpliƋueŶt Ƌu’uŶe ƌĠoƌgaŶisatioŶ des agƌĠgats 
eŶ uŶe foƌŵe plus pƌoĐhe d’uŶe sphğƌe a pu se pƌoduiƌe au fil du teŵps et eǆpliƋueƌait la diŵiŶution 

de viscosité. (Anne-Archard, d'Olce et al. 2013) 

iii. Conclusion 

 L’aŶalǇse ƌhĠologiƋue a peƌŵis de ĐaƌaĐtĠƌiseƌ le ƌĠgiŵe d’ĠĐoulement des suspensions 

d’aƌgile. L’ĠĐouleŵeŶt est Newtonien suƌ la plage de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d’aƌgile testĠe. Les 

gƌaŶuloŵĠtƌies plus gƌossiğƌes d’aƌgile I77 ont donné des suspensions plus visqueuses Ƌu’Iϱ. Nous 

Ŷ’avoŶs pas pu ĐoŶĐluƌe suƌ uŶe teŶdaŶĐe Ŷette loƌs de l’ajout de TTAB. Il seŵďle eŶ tout Đas Ƌue la 
viscosité varie assez peu daŶs Ŷotƌe Đas loƌs de l’agƌĠgatioŶ et de la dĠsagƌĠgatioŶ. Ces paƌamètres 

pourront donc être négligés.   

E. Conclusion 
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 L’aƌgile illite eŵploǇĠe pouƌ l’Ġtude est uŶ ŵatĠƌiau ŵĠsopoƌeuǆ ĐaƌaĐtĠƌisĠ paƌ uŶe gƌaŶde 
suƌfaĐe spĠĐifiƋue ĐhaƌgĠe ŶĠgativeŵeŶt suƌ laƋuelle s’adsoƌďe le teŶsioaĐtif ĐatioŶiƋue TTAB paƌ 
interaction éleĐtƌostatiƋue puis hǇdƌophoďe. La dĠteƌŵiŶatioŶ de l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ paƌ 
dosage tensiométrique croisée aux données de potentiel zêta a permis de déterminer la rapport 

massique TTAB/illite de 3,5% auquel la surface est neutralisée. Nous avons ensuite vu que le suivi de 

l’agƌĠgatioŶ des paƌtiĐules d’aƌgile eŶ pƌĠseŶĐe de TTAB et de sels Ġtait assez Đoŵpleǆe Đaƌ les 
techniques granulométriques classiques comme la granulométrie laser ou FPIA ne permettent pas de 

travailler en milieu concentré alors que la ĐiŶĠtiƋue d’agƌĠgatioŶ est foƌteŵeŶt dĠpeŶdaŶte de la 
concentration en particules. Par ces techniques, nous avons néanmoins pu observer une agrégation 

pƌogƌessive loƌsƋue le ƌatio TTAB/illite appƌoĐhe de ϯ,ϱ%. La ƌedispeƌsioŶ atteŶdue Ŷ’Ġtait ĐepeŶdaŶt 
pas visiďle. L’aŶalǇse FPIA a appoƌtĠ des ĐoŵplĠŵeŶts d’iŶfoƌŵatioŶ suƌ la foƌŵe des agƌĠgats. Ils 
seraient de forme sphérique et cela valide donc les hypothèses de calcul de zêtamétrie et de 

gƌaŶuloŵĠtƌie laseƌ ;Mie et FƌauŶhofeƌͿ. L’Ġtude de sĠdiŵeŶtatioŶ par Turbiscan a permis de 

dĠteƌŵiŶeƌ le ƌĠgiŵe de sĠdiŵeŶtatioŶ ;eŶ ŵasseͿ et d’avoiƌ des doŶŶĠes ƋuaŶtitatives suƌ la 
sédimentation qui est un phénomène très rapide, en particulier sur la fraction non colloïdale. Nous 

avoŶs aussi oďseƌvĠ le phĠŶoŵğŶe d’agrégation - dispersion autour des 3,5% en milieu concentré à 

ϱϬ g/L d’aƌgile paƌ Đette teĐhŶiƋue. EŶfiŶ, les ŵesuƌes de ƌhĠologie oŶt peƌŵis d’appoƌteƌ des 
iŶfoƌŵatioŶs Ƌui pouƌƌoŶt ġtƌe utiles pouƌ l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des ƌĠsultats de flottatioŶ Đaƌ le 
déplaceŵeŶt d’uŶe ďulle est affeĐtĠ paƌ la ƌhĠologie de la suspeŶsioŶ. L’aƌgile illite pƌĠseŶte uŶ 
ƌĠgiŵe d’ĠĐouleŵeŶt NeǁtoŶieŶ dans la plage de concentration en argile testée (5 à 100 g/L). Les 

analyses bibliographiques ont montré que la viscosité était dépendante de la concentration en 

paƌtiĐules, de leuƌ gƌaŶuloŵĠtƌie et de leuƌ Ġtat d’agƌĠgatioŶ. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, il a ĠtĠ paƌfois diffiĐile 
d’iŶteƌpƌĠteƌ les doŶŶĠes de ƌhĠologie oďteŶues suƌ l’aƌgile, eŶ particulier en présence de TTAB.  

 

F. Annexes 

Annexe 2.1 : Détail des paramètres employés pour l’analyse de 
tension de surface 

 

Nombre de valeurs 20  

Nombre de valeurs pour 
moyenne 

5  

Ecart type 0,1 mN/m 

Méthode de correction 1  

Distance de retour 10 % 

PƌofoŶdeuƌ d’iŵŵeƌsioŶ 3 mm 

Vitesse de détection de la 
surface 

10 mm/min 

Sensibilité de détection 
de la surface 

0,01 g 

Vitesse de recherche 6 mm/min 

Sensibilité de recherche 0,01 g 

Vitesse de mesure 3 mm/min 
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Sensibilité de mesure 0.003 g 

Enregistrement données 
brutes de force 

FAUX  

Teŵps d’ioŶisatioŶ 0 s 

   
Essai   

TǇpe d’aŶŶeau 0  

Rayon 9,545 mm 

 

Tableau 2. 4 : Paƌaŵğtƌes eŵploǇĠs pouƌ l’aŶalǇse de teŶsioŶ de suƌfaĐe suƌ le teŶsioŵğtƌe Kƌüss Kϭϭ 

 

Annexe 2.2 : Détails à propos du calcul de l’erreur sur la 
concentration en TTAB libre et absorbé à partir de la calibration 

présentée en figure 2. 5 

 

En pƌĠseŶĐe d’aƌgile, la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ TTAB liďƌe se ĐalĐule seloŶ l’eǆpƌessioŶ suivaŶte: 

ܔܗܕé ቀܔܝ܋ܔ܉܋ ܍ܚ܊ܑܔ ۰ۯ܂܂  �⁄ ቁ = × �܉  ∞ૌ܂܀઻૙×૚૙−૜−઻×૚૙−૜܍  − ૚ 

La concentration en TTAB adsorbé se déduit de la concentration en TTAB libre calculée:  

TTAB adsorbé (g/m2)=  (Equation 2. 20)  ܍ܔܑ܏ܚ܉′ܔ ܍܌ ܍ܝܙܑ܎ܑ܋éܘܛ ܍܋܉܎ܚܝܛܑ ×  ܍ܜܑܔܔܑ ܍ܔܑ܏ܚ܉ ܖ܍ ܖܗܑܜ܉ܚܜܖ܍܋ܖܗé۱ܔܝ܋ܔ܉܋ ܍ܚ܊ܑܔ ۰ۯ܂܂ −éܜܝܗܒ܉ ۰ۯ܂܂ 

Avec: TTAB ajouté (mol/L): Concentration en TTAB ajouté dans la suspension avant adsorption 

Concentration en argile illite (g/L): 5 g/L 

“uƌfaĐe spĠĐifiƋue de l’aƌgile illite: ϵϱ,ϱ m2/g 

CalĐul de l’eƌƌeuƌ suƌ le TTAB liďƌe ĐalĐulĠ:  

éܔܝ܋ܔ܉܋ ܍ܚ܊ܑܔ ۰ۯ܂܂઼ = ��઻ ቆ܉� × ∞ૌ܂܀઻૙×૚૙−૜−઻×૚૙−૜܍  − ૚ቇ ઼઻ 

= ∞ૌ܂܀ቆ−૚૙−૜ �܉  × ∞ૌ܂܀઻૙×૚૙−૜−઻×૚૙−૜܍ ቇ ઼઻ 

Et  ઼܊ܚܗܛ܌܉۰ۯ܂܂é =  (Equation 2. 21) ܍ܔܑ܏ܚ܉′ܔ ܍܌܍ܝܙܑ܎ܑ܋éܘܛ ܍܋܉܎ܚܝܛ ×  ܍ܜܑܔܔܑ ܍ܔܑ܏ܚ܉ ܖ܍ܖܗܑܜ܉ܚܜܖ܍܋ܖܗé۱ܔܝ܋ܔ܉܋܍ܚ܊ܑܔ۰ۯ܂܂઼

 

Annexe 2.3 : Définitions des forces électrostatiques et de Van der 

Waals régissant les interactions particule/particule 
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Interactions particule/particule 

 Les interactions entre particules en suspensions sont principalement régies par deux types 

d’iŶteƌaĐtioŶs : les interactions électrostatiques et les interactions de Van Der Waals.  On définit par 

ĠŶeƌgie d’iŶteƌaĐtioŶ le tƌavail à appoƌteƌ pouƌ dĠplaĐeƌ uŶe paƌtiĐule d’uŶe distaŶĐe iŶfiŶie où 
l’iŶteƌaĐtioŶ est ŶĠgligeaďle à uŶe distaŶĐe h d’uŶe autƌe paƌtiĐule.  

Les interactions électrostatiques soŶt de tǇpe ƌĠpulsif. Loƌs de l’appƌoĐhe de Ϯ paƌtiĐules ĐhaƌgĠes, 
les douďles ĐouĐhes ioŶiƋues s’iŶteƌpĠŶğtƌeŶt et uŶe ĠŶeƌgie de ƌĠpulsioŶ est gĠŶĠƌĠe. LoƌsƋue la 
force ionique est faible et que la double couche est étendue, les interactions électrostatiques ont 

une portée plus longue que lorsque la double couche est comprimée.  

DaŶs le Đas de Ϯ sphğƌes ĐhaƌgĠes sĠpaƌĠes d’uŶe distaŶĐe H eŶ pƌĠseŶĐe d’uŶ sel de tǇpe 1 :1 

ŵoŶoĐhaƌgĠ, l’ĠŶeƌgie d’iŶteƌaĐtioŶ ĠleĐtƌostatiƋue Vr s’ĠĐƌit (Derjaguin 1934) : 

࢘ࢂ = ૟૝࡮࢑࣊ ૙࢔܉܂ ࣄ૛ࢽ  (Equation 2. 22) ࡴࣄ−ࢋ

avec kB, la constante de Boltzmann, T, la température, a, le rayon des 2 sphères, n0, le Ŷoŵďƌe d’ioŶs 
éloignés de la surface, ߛ, l’ĠŶeƌgie de suƌfaĐe et ʃ, l’iŶveƌse de la loŶgueuƌ de DeďǇe. 

Les interactions de Van Der Waals sont attractives et de type dipolaire de faible intensité. Lorsque le 

Ŷuage d’ioŶs eŶtouƌaŶt uŶe paƌtiĐule est dĠfoƌŵĠ, le dĠsĠƋuiliďƌe de Đhaƌges iŶduit uŶ ŵoŵeŶt 
dipolaire à la particule Ƌui fait Ƌu’elle peut elle-même induire des déformations aux nuages des 

paƌtiĐules eŶviƌoŶŶaŶtes. La thĠoƌie d’Haŵakeƌ (Hamaker 1937) a été développée pour adapter la 

ŵise eŶ ĠƋuatioŶ de Đes iŶteƌaĐtioŶs à l’ĠĐhelle ŵaĐƌosĐopiƋue des paƌtiĐules.  

Une version siŵplifiĠ de la thĠoƌie d’Haŵakeƌ pouƌ Ϯ paƌtiĐules de ƌaǇoŶs ƌ1 et r2 séparées par une 

distance H inférieure à r1 et r2 donne pouƌ l’ĠŶeƌgie d’iŶteƌaĐtioŶ de VaŶ Deƌ Waals Va: ࢇࢂ =  ૛ሻ (Equation 2. 23)࢘+૚࢘ሺࡴ૛૟࢘૚࢘૚૛ࢇࡴ −

Avec Ha12 la ĐoŶstaŶte d’Haŵakeƌ Ƌui dĠpeŶd des pƌopƌiĠtĠs du ŵilieu et des paƌtiĐules. “a valeuƌ est 
généralement comprise entre 10-19 et 10-21 J. (Tourbin 2006) 

L’ĠŶeƌgie d’attƌaĐtioŶ eŶtƌe Ϯ paƌtiĐules Đolloïdales sĠpaƌĠes d’uŶe distaŶĐe de l’oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ 
de leuƌ ƌaǇoŶ est du ŵġŵe oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ Ƌue l’ĠŶeƌgie d’attƌaĐtioŶ eŶtƌe Ϯ atoŵes distaŶts de 
leuƌ ƌaǇoŶ soit de l’ĠŶeƌgie d’aĐtivatioŶ.  

 

Annexe 2.4 : Paramètres expérimentaux pour l’analyse de potentiel 
zêta par électrophorèse 

 

Appareillage : Nano ZS de Malvern 

Cellules : DTS 1061 ou 1070 de Malvern 
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Paramètres Valeur 

Nom de dispersant Eau 
RI dispersant  1,33 
Viscosité 0,8872 cP 
Constante diélectrique du dispersant 78,5 
Température de mesure 25°C 
Position de mesure 2 mm 
Atténuation 6 à 10 
Constante de Henry f(kα) 1,5 
Nombre de mesures 12 
Nombre de répétitions  3 

Tableau 2. 5 : Paramètres expérimentaux eŵploǇĠs pouƌ l’aŶalǇse du poteŶtiel zġta suƌ le NaŶo )S de MalǀeƌŶ 

Annexe 2.5 : Paramètres expérimentaux sélectionnés pour l’analyse 
rhéologique  

Appareillage : MC‘ ϯϬϮ d’AŶtoŶ Paaƌ 

Mobile : CôŶe plaŶ de diaŵğtƌe ϱϬ ŵŵ et d’aŶgle 1° ;eŶtƌefeƌ : 102 µm) 
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Etape Vitesse de cisaillement ̇ࢽ (s-1) 
Durée (min) Acquisition des 

données 

Précisaillement 10 2 Non 
Sédimentation 0 10 Non 
Précisaillement 150 2 Non 
Rampe ascendante 5 >> 200 16 Oui 
Rampe descendante 200 >> 5 16 Oui 

 

Tableau 2. 6 : Paƌaŵğtƌes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ utilisĠs pouƌ l’aŶalǇse ƌhĠologique suƌ MCR ϯϬϮ d’AŶtoŶ Paaƌ 
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Chapitre ͵ :  Etude de la moussabilite  et de la stabilite  des mousses mode les d’argile illite  
Ce Đhapitƌe poƌte suƌ l’Ġtude à petite ĠĐhelle de ŵousses foƌŵĠes à paƌtiƌ de suspeŶsioŶs 

d’aƌgile ou de solutioŶs de teŶsioaĐtif. UŶe petite ĐoloŶŶe iŶstƌuŵeŶtĠe de ƋuelƋues dizaiŶes de 
millilitres est employée. Elle dispose de caméras qui permettent de suivƌe l’ĠvolutioŶ du voluŵe de 
mousse et de mesurer la taille de bulles ainsi que de capteurs de conductivité qui mesurent la fraction 

liquide à différentes hauteurs de mousse. Les données expérimentales seront ensuite traitées en 

employant un modèle macrosĐopiƋue de dƌaiŶage fƌĠƋueŵŵeŶt utilisĠ eŶ flottatioŶ. L’effet 
staďilisaŶt ou dĠstaďilisaŶt des paƌtiĐules d’aƌgile ŵodifiĠes iŶ situ paƌ du TTAB suƌ la ŵousse va 
pouvoiƌ ġtƌe ŵis eŶ ĠvideŶĐe eŶ ĐoŵpaƌaŶt les pƌopƌiĠtĠs d’uŶe ŵousse ĐoŶteŶaŶt de l’aƌgile à celle 

d’uŶe ŵousse aƋueuse. Nous veƌƌoŶs eŶsuite Ƌuel est l’effet de l’augŵeŶtatioŶ ĐoŵďiŶĠe de la 
ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile et du ƌatio TTAB/illite suƌ la ŵousse et teƌŵiŶeƌoŶs paƌ l’Ġtude de l’iŵpaĐt du 
changement de contre-ion du tensioactif. Le lien fort entre la physico chimie de la suspension 

pƌĠseŶtĠe au Đhapitƌe pƌĠĐĠdeŶt et les pƌopƌiĠtĠs des ŵousses seƌa souligŶĠ loƌs de l’iŶteƌpƌĠtatioŶ 
des résultats.   
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A. Introduction 

 Une mousse aqueuse est uŶ sǇstğŵe diphasiƋue ĐoŶstituĠ d’uŶe phase liƋuide ĐoŶtiŶue et 
d’uŶe phase gazeuse dispeƌsĠe. Les ďulles de gaz soŶt sĠpaƌĠes paƌ des filŵs liƋuides doŶt l’iŶteƌfaĐe 
liquide/gaz est stabilisée par des molécules tensioactives et/ou des particules qui font diminuer la 

tension interfaciale. La présence de tensioactif ou de particules permet de contrebalancer 

l’ĠĐouleŵeŶt d’eau veƌs la paƌtie ďasse de la ďulle paƌ effet de Giďďs-Marangoni. (Salager and 

Choplin 2008) La concentration optimale en tensioactif pour obtenir une mousse stable est la 

concentration micellaire critique (CMC). (Bikerman 1973) Pouƌ les paƌtiĐules, la dĠteƌŵiŶatioŶ d’uŶe 
ĐoŶĐeŶtƌatioŶ optiŵale est plus Đoŵpleǆe Đaƌ des paƌaŵğtƌes tels Ƌue l’hǇdƌophoďiĐitĠ, la taille et la 
forme des paƌtiĐules ou l’hǇdƌodǇŶaŵiƋue du ďullage ;taille des ďulles, vitesse supeƌfiĐielleͿ eŶtƌeŶt 
en compte.  

 Comme vu au chapitre 1, le paramètre de fraction liquide noté ɸl est uŶe gƌaŶdeuƌ d’iŶtĠƌġt 
en flottation. Pour rappel, il se définit comme : 

࢒ࢿ =  (Equation 3. 1)  ࢋ࢙࢙࢛࢕࢓ࢂࢋࢊ࢏࢛ࢗ࢏࢒ࢂ

Avec ࢋࢊ࢏࢛ࢗ࢏࢒ࢂ et ࢋ࢙࢙࢛࢕࢓ࢂ, les volumes de liquide et de mousse respectivement.  

La fraction liquide permet de caractériser la structure de la mousse comme décrit au chapitre 1. En 

figure 3. 1 soŶt pƌĠseŶtĠes les teƌŵiŶologies dĠsigŶaŶt la stƌuĐtuƌe de la ŵousse d’apƌğs BikeƌŵaŶ 
(Bikerman 1973) et d’apƌğs les dĠfiŶitioŶs aĐtuelles (Cantat, Cohen-Addad et al. 2010).  

 

Figure 3. 1 : Les différentes terminologies désignant la structure de la mousse en fonction de la fraction liquide ɸl. En 
noir : terminologie de Bikerman, en bleu : terminologie actuelle (Micheau 2013) 

Les mousses étudiées dans ce chapitre feront généralement partie de la classe des mousses humides 

(5-ϭϱ% d’eauͿ avec des bulles qui tendent à être sphériques. On voit que la mousse devient un 

liquide bulleux au-delà de la fraction liquide de 30%. Les bulles sont alors totalement sphériques car 

elles Ŷe se touĐheŶt plus. Ce ƌĠgiŵe ĐoƌƌespoŶd à l’Ġtat de la phase de suspeŶsioŶ aĠƌĠe.  
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La stƌuĐtuƌe des ŵousses est oƌdoŶŶĠe ŵais iŶstaďle. Elle Ġvolue aveĐ le teŵps sous l’effet de 
différents mécanismes de vieillissement qui ont été définit au chapitre 1 : drainage dans le réseau de 

filŵs et de ďoƌds de Plateau, ŵûƌisseŵeŶt d’Ostǁald et ĐoalesĐeŶĐe. (Bikerman 1973)  

L’Ġtude pƌĠseŶtĠe daŶs Đe Đhapitƌe va ĐoŶsisteƌ à foƌŵeƌ puis à ĐaƌaĐtĠƌiseƌ des ŵousses staďilisĠes 
paƌ de l’aƌgile tƌaitĠe au TTAB. Des ŵousses ĐoŶteŶaŶt seuleŵeŶt du TTAB seƌoŶt aussi analysées 

daŶs des ĐoŶditioŶs siŵilaiƌes afiŶ de Đoŵpaƌeƌ les ƌĠsultats aveĐ les ŵousses ĐoŶteŶaŶt de l’aƌgile. 
L’effet du ĐhaŶgeŵeŶt de ĐoŶtƌe-ion du tensioactif sera aussi étudié. Nous exploiterons 

principalement 3 types de données : 

 L’ĠvolutioŶ du volume de mousse au cours du temps pendant le bullage 

 La fraction liquide ɸl pendant le drainage 

 La taille des bulles pendant le drainage 

Ces données fourniront des informations sur la moussabilité, dĠfiŶie Đoŵŵe la ĐapaĐitĠ d’uŶe 
solution ou suspension moussante à former un volume de mousse et le drainage qui cumulera les 

effets de vieillissement des mousses vus auparavant.  

L’effet stabilisateur ou déstabilisateur de l’aƌgile tƌaitĠe suƌ la ŵousse seƌa aiŶsi ĠtudiĠ eŶ foŶĐtioŶ 
du ratio TTAB/illite, de la concentration en argile en suspension et de la nature du contre-ion. Ces 

résultats seront mis en parallèle avec ceux du chapitre 2 afin de montrer le lien fort entre physico-

chimie de la suspension et propriétés des mousses.  

B. Méthodes 

 UŶ dispositif eǆpĠƌiŵeŶtal ĐoŵŵeƌĐial d’aŶalǇse des ŵousses appelĠ FoaŵsĐaŶ ;TeĐlisͿ a ĠtĠ 
utilisé pour cette étude.  

a. Présentation du Foamscan et du modèle empirique de Feitosa 

 Le FoaŵsĐaŶ peƌŵet uŶe aŶalǇse ŵaĐƌosĐopiƋue ƌelativeŵeŶt Đoŵplğte d’uŶe ŵousse 
gĠŶĠƌĠe paƌ dispeƌsioŶ d’aiƌ daŶs uŶe solutioŶ ŵoussaŶte. Il est sĐhĠŵatiƋueŵeŶt ƌepƌĠseŶtĠ eŶ 
figure 3. 2 : 
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Figure 3. 2 : SĐhĠŵa de l’aŶalǇseuƌ de ŵousse FoaŵsĐaŶ ;TeĐlisͿ 

 La solution moussante est introduite par ajouts successifs de volumes connus et la 

conductance σ de la solution est mesurée entre chaque ajout par les électrodes en forme de tige. La 

conductance est alors proportionnelle à la hauteur de liquide. On obtient une droite de calibration 

liƋuide ƌeliaŶt la ĐoŶduĐtaŶĐe au voluŵe et ŵesuƌeƌ eŶsuite l’ĠvolutioŶ du volume de liquide au fil 

du temps. Le volume maximum qui peut être mesuré ainsi est de 45 mL.  

Le gaz est dispersé dans la colonne à un débit ajustable à travers un disque poreux. Une première 

ĐaŵĠƌa plaĐĠe daŶs l’aǆe de la ĐoloŶŶe peƌŵet de ŵesuƌeƌ l’ĠvolutioŶ du volume de mousse au 

couƌs du teŵps paƌ aŶalǇse d’iŵage. OŶ peut aussi ŵesuƌeƌ le voluŵe de liƋuide paƌ Đette teĐhŶiƋue. 
UŶe seĐoŶde ĐaŵĠƌa peut ġtƌe plaĐĠe à des hauteuƌs de ŵousse ajustaďles et peƌŵet d’oďteŶiƌ des 
photographies des bulles de mousses situées contre la paroi de la colonne. Un exemple des clichés 

obtenus est présenté en figure 3. 3 : 

 

Figure 3. 3 : Eǆeŵple d’iŵage de ŵousse oďteŶue aǀeĐ le Foamscan  

Le logiĐiel peƌŵet eŶsuite, apƌğs ĐaliďƌatioŶ optiƋue à l’aide d’uŶe ďille de taille ĐoŶŶue, de ƌeŵoŶteƌ 
à la distribution en diamètre des bulles. 

EŶfiŶ, des ĠleĐtƌodes plaĐĠes à diffĠƌeŶtes hauteuƌs peƌŵetteŶt d’effeĐtueƌ des ŵesuƌes de 
conduĐtaŶĐe daŶs la ŵousse. Le logiĐiel utilise l’ĠƋuatioŶ eŵpiƌiƋue de Feitosa pouƌ ƌelieƌ la 
conductivité à la fraction liquide. Cette équation est valable pour une plage de fraction liquide allant 

de 2 à 70% et couvre donc le domaine des mousses sèches, humides et une partie des liquides 

bulleux (Feitosa, Marze et al. 2005) : 

ો܍ܛܛܝܗܕો܍܌ܑܝܙܑܔ = ૛ઽܔ+૛૝ઽܔ૛૟+૛ૢઽܔ−ૢઽܔ૛  (Equation 3. 2) 

Avec σ୫oussୣ et σ୪iquiୢୣles conductivités de la mousse et du liquide de départ.  

Cette équation valide les relations développées auparavant pour les mousses sèches par Lemlich : 

(Lemlich 1978) ો܍ܛܛܝܗܕો܍܌ܑܝܙܑܔ = ઽܔ૜   (Equation 3. 3) 

L’ĠƋuatioŶ de LeŵliĐh est valaďle daŶs le Đas d’uŶe ŵousse sğĐhe ĐoŶstituĠe de ďoƌds de Plateau 
rectilignes et de forme triangulaire ajourée orientés de façon aléatoire. 

Et pour les mousses humides par Maxwell : (Maxwell 1892) 
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ો܍ܛܛܝܗܕો܍܌ܑܝܙܑܔ = ૛ઽܔ૜−ઽܔ  (Equation 3. 4) 

Cette équation dérive de la forme du champ électrique autour et sur une sphère isolante.  

L’ĠƋuatioŶ eŵpiƌiƋue de Feitosa a ĠtĠ dĠveloppĠ pouƌ des ŵousses aƋueuses Ŷe ĐoŶteŶaŶt pas de 
particules. Lorsque les argiles sont mises en solution, nous avons vu qu’elles eŶtƌaiŶaieŶt uŶe lĠgğƌe 
hausse de ĐoŶduĐtivitĠ paƌ liďĠƌatioŶ daŶs l’eau d’ioŶs ĐalĐiuŵ, sodiuŵ ou potassiuŵ ŶotaŵŵeŶt. 
Cette contribution est compensée ici car la conductivité de la suspension de départ σ୪iquiୢୣ est prise 

en compte dans le calcul.  

La ĐoŶduĐtivitĠ de l’aƌgile est du ŵġŵe oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ Ƌue Đelle de l’eau douĐe (Thiry) soit 1 

ŵ“/Đŵ ŵais l’aƌgile Ŷ’est pas la phase ĐoŶtiŶue doŶĐ elle Ŷe devƌait pas iŶteƌveŶiƌ daŶs les ŵesuƌes 
de conductivité. Cela a été vérifié expérimentalement en mesurant la conductivité de suspensions de 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile ĐƌoissaŶte ŶoŶ sĠdiŵeŶtĠes. L’ĠĐaƌt de ĐoŶduĐtivitĠ eŶtƌe la plus ĐoŶĐeŶtƌĠe 
à 1ϬϬg/L et la ŵoiŶs ĐoŶĐeŶtƌĠe à ϱ g/L ĐoƌƌespoŶd à l’appoƌt eŶ ioŶs de l’aƌgile paƌ dissolutioŶ 
loƌsƋu’elle est ŵise eŶ solutioŶ soit ϳϬ µ“/Đŵ pouƌ uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d’aƌgile de 1ϬϬ g/L.  

b. Conditions expérimentales et justification du choix du protocole 

 La colonne à section carrée de 2,1 cm de côté et un disque poreux de porosité P4 (pores de 

10 à 16 µm, épaisseuƌ de ϯ ŵŵͿ oŶt ĠtĠ utilisĠs pouƌ les essais. Le dĠďit d’aiƌ a ĠtĠ fiǆĠ à ϲϯ ŵL/ŵiŶ 
soit une vitesse superficielle Jg de 20 cm/min qui équivaudra à un débit volumique de 1,05 L/min 

dans les essais sur pilote présentés aux chapitres 4 et 5.  

 Un protocole spécifique a été employé pour cette étude. Il a consisté à former un volume de 

mousse réduit de 30 mL à partir de 40 mL de suspeŶsioŶ de dĠpaƌt. L’oďjeĐtif Ġtait d’avoiƌ uŶ voluŵe 
de mousse suffisant pour dépasser la première électrode pour la mesure de conduĐtivitĠ d’uŶe 
hauteur de mousse de 1,5 cm environ ainsi que représenté en figure 3. 4. Le bullage est stoppé 

lorsque le volume de mousse atteint 30 mL. Ce pƌotoĐole a l’avaŶtage de liŵiteƌ l’appauǀƌisseŵeŶt 

de la suspension de départ en tensioactif et en particules lors du bullage. De plus, la modélisation du 

drainage est plus simple car il est uniquement impacté par le petit volume de mousse de 9,5 mL situé 

au-dessus de l’ĠleĐtƌode. Les ŵodĠlisatioŶs soŶt eŶ effet Đoŵpleǆes daŶs Đette ĐoŶfiguƌatioŶ eŶ 
drainage libre. La plupart des études de modélisation du drainage sont généralement réalisées en 

drainage forcé avec alimentation en solution moussante par le sommet de la mousse. (Dame 2006)  
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Figure 3. 4 : Photogƌaphie de la ĐoŶfiguƌatioŶ d’Ġtude des ŵousses aǀeĐ ϯϬ ŵL de ŵousse foƌŵĠs à paƌtiƌ d’uŶe solutioŶ 
moussante de 40 mL – Ici mousse de TTAB seul 

 Les suspeŶsioŶs d’aƌgile ;Ϭ à 1ϬϬ g/LͿ soŶt pƌĠpaƌĠes daŶs ϱϬϬŵL d’eau MilliQ ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ 
mg/l de CaCl2. Les Ϯ gƌaŶuloŵĠtƌies d’aƌgile illite ;Iϱ et IϳϳͿ seƌoŶt testĠes daŶs Đe Đhapitƌe. Des 
quantités variables de TTAB en poudre sont ajoutées et les suspensions sont maintenues pendant 24 

h sous agitatioŶ ŵagŶĠtiƋue jusƋu’à l’aŶalǇse. Les ŵesuƌes soŶt ƌĠpĠtĠes au minimum 3 fois. Le 

détail des paramètres de réglages du Foamscan est donné en annexe 3.1.  

Un protocole alternatif a aussi été employé pour collecter des mousses et prendre des clichés des 

bulles aux parois car le protocole originel ne permettait pas d’atteiŶdƌe des hauteuƌs suffisaŶtes. UŶ 
voluŵe de 8Ϭ ŵL de suspeŶsioŶ a ĠtĠ iŶtƌoduit daŶs la ĐoloŶŶe et l’aiƌ est iŶtƌoduit à uŶ dĠďit 
ideŶtiƋue à pƌĠĐĠdeŵŵeŶt de ϲϯ ŵL/ŵiŶ. Pouƌ la ĐolleĐte d’ĠĐhaŶtilloŶs de ŵousse, le ďullage est 
continu pendant 3 min ŵaǆiŵuŵ à paƌtiƌ de l’atteiŶte du soŵŵet de la ĐoloŶŶe FoaŵsĐaŶ ;Ϯϳ Đŵ de 
mousse). Une partie de la mousse collectée est conservée pour analyse granulométrique. 

L’ĠĐhaŶtilloŶ de ŵousse est iŶjeĐtĠ diƌeĐteŵeŶt à l’Ġtat huŵide daŶs le gƌaŶuloŵğtƌe laseƌ CILAS et 

suďit Ϯ ŵiŶ d’ultƌasoŶs avaŶt l’aŶalǇse et 1 ŵiŶ d’ultƌasoŶs peŶdaŶt l’aŶalǇse.  Les ĠĐhaŶtilloŶs de 
mousses sont ensuite pesés, séchés à 60°C pendant 24h puis pesés à nouveau pour déterminer la 

fƌaĐtioŶ d’aƌgile. Tƌois ƌĠpĠtitioŶs soŶt effeĐtuĠes. Pouƌ la ƌĠalisatioŶ de ĐliĐhĠs de ďulles, l’aiƌ est 
ďullĠ jusƋu’à foƌŵatioŶ de ϯϬ ŵL de ŵousse. Les photos soŶt ƌĠalisĠes aloƌs à uŶe hauteuƌ de 
mousse de 9,5 cm équivalente à celle du protocole original.  

C. Modélisation du drainage 

a. Drainage dans les mousses aqueuses – Approche physique 

 La littérature concernant le drainage dans les mousses aqueuses est dense et différentes 

équations et relations phénoménologiques ont été proposées. Bikerman (Bikerman 1973) ainsi que 

plus récemment 3 équipes de recherches de Trinity College à Dublin (D. Weaire et al.), Harvard 

(Koehler et al.Ϳ et d’OƌsaǇ ;D. LaŶgeviŶ et al.) ont contribué aux recherches sur ce sujet. (Dame 2006) 

Les appƌoĐhes des diffĠƌeŶtes ĠƋuipes soŶt ďieŶ distiŶĐtes. AiŶsi, l’ĠƋuipe de D. Weaiƌe a ŵodĠlisĠ la 
mousse sous forme de canaux verticaux indépendants (Verbist, Weaire et al. 1996) en parallèle à 

l’ĠƋuipe de Goldfaƌď (Goldfarb and Kahn 1987). Ce modèle considère que le liquide est Newtonien, 

iŶĐoŵpƌessiďle et Ƌu’il ĐiƌĐule seuleŵeŶt paƌ les ďoƌds de Plateau. Les filŵs et les Ŷœuds soŶt 
ŶĠgligĠs et la suƌfaĐe des ďoƌds de Plateau est ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe ƌigide. L’ĠĐouleŵeŶt est laŵiŶaiƌe, 
unidirectionnel et de type Poiseuille avec une forte dissipation visqueuse sur les parois.  

Koehler et al. (Koehler, Hilgenfeldt et al. 2000) considèrent la mousse comme un milieu poreux. Ce 

modèle permet de prendre en compte les nœuds et doŶĐ de gĠŶĠƌaliseƌ le ŵodğle pƌĠĐĠdeŶt. Ils 
oďtieŶŶeŶt l’ĠƋuatioŶ suivaŶte ƌeliaŶt la fƌaĐtioŶ liƋuide ࢒ࢿ à r, le rayon de courbure des bords de 

Plateau et Lnn, la longueur inter-Ŷœuds. L’iŶteƌfaĐe est iĐi ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe ŵoďile et l’ĠĐouleŵeŶt 

est donc de type piston. ࢒ࢿ = ૙, ૚ૠ૚ሺ ሻ૛࢔࢔ࡸ࢘ + ૙, ૛૙ሺ  ሻ૜  (Equation 3. 5)࢔࢔ࡸ࢘

Le premier terme correspond à la contribution des bords de Plateau et le second terme correspond à 

la ĐoŶtƌiďutioŶ des Ŷœuds. Cette ĠƋuatioŶ permet de décrire les ŵousses jusƋu’auǆ fƌaĐtioŶs liƋuides 
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de 10%. CepeŶdaŶt, Đette ĠƋuatioŶ Ŷ’est eŶ pƌatiƋue soluďle uŶiƋueŵeŶt si l’oŶ se plaĐe daŶs le Đas 
d’uŶ ĠĐouleŵeŶt paƌ les ďoƌds de Plateau ;ou ĐaŶauǆͿ ou paƌ les Ŷœuds. (Dame 2006) Il est possible 

de s’affƌaŶĐhiƌ de la ĐoŶtƌiďutioŶ des Ŷœuds eŶ deçà d’uŶe fƌaĐtioŶ liƋuide de 1%. Au-delà, l’eƌƌeuƌ 
sur la valeur de fraction liquide calculée sera élevée (ex : Ϯϱ% d’eƌƌeuƌ suƌ la fƌaĐtioŶ liƋuide ĐalĐulĠe 
loƌsƋu’elle se situe autouƌ de Ϯ% d’eauͿ. Ce modèle doit donc être employé avec précaution.  

L’ĠƋuipe de LaŶgeviŶ et al. a paƌ la suite pƌoposĠ l’iŶtĠgƌatioŶ d’uŶ faĐteuƌ ŶotĠ M pƌeŶant en 

compte les propriétés physico-chimiques du système telles que le coefficient de diffusion à la 

surface du tensioactif Ds, la viscosité du liquide µL et l’ĠlastiĐitĠ de Giďďs EGibbs. (Durand and Langevin 

ࡹ (2002 = µ࢙࢘࢈࢈࢏ࡳࡱࡿࡰࡸ (Equation 3. 6) 

Ce ŵodğle fait le lieŶ eŶtƌe les deuǆ ŵodğles pƌĠĐĠdeŶts Ƌue l’oŶ ƌetƌouve loƌsƋue M vaƌie. LoƌsƋue 
M<<1, on retrouve le modèle de Weaire et lorsque M>>1, on retrouve le modèle de Koehler.  

Nous avoŶs vu iĐi Ƌue les pƌopƌiĠtĠs ƌhĠologiƋues de l’iŶteƌfaĐe ĐoŶditioŶŶaieŶt le ƌĠgiŵe de 
drainage. Ces propriétés sont relativement complexes à déterminer, en particulier en présence de 

particules. On peut de plus observer dans le cas réel des comportements non-newtoniens de 

l’iŶteƌfaĐe et du liƋuide sous l’effet du ĐisailleŵeŶt eǆeƌĐĠ loƌs de l’ĠĐouleŵeŶt. (Guignot 2008) Dans 

le Đas de la pƌĠseŶte Ġtude suƌ FoaŵsĐaŶ, Ŷous Ŷ’avons pas accès aux paramètres de dimension de la 

mousse tels que r ou Lnn.  

Une approche macroscopique beaucoup plus simple et valable en drainage libre est employée pour 

l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des ƌĠsultats eǆpĠƌiŵeŶtauǆ. 

b. Drainage dans les mousses à particules – Approche 

macroscopique 

 L’ĠƋuatioŶ utilisĠe pouƌ ŵodĠliseƌ l’ĠvolutioŶ du dƌaiŶage eŶ foŶĐtioŶ du teŵps est dĠƌivĠe 
d’uŶe ĠƋuatioŶ eŵploǇĠe eŶ flottatioŶ (Gorain, Harris et al. 1998) qui relie le rendement de 

flottation ࢌࡾ au temps de résidence de la mousse ࢚࢘éࢌࡾ : ࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙ = ࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙é࢚࢘ࢼ−ࢋ   (Equation 3. 7) 

Avec ࢼ ��� c����a���.  

Cette équation peut s’ĠĐƌiƌe de façoŶ ĠƋuivaleŶte eŶ ƌeŶdeŵeŶt eŶ eau : ࢚࢒ࡾ = . ૙࢒ࡾ  (Equation 3. 8)  ࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙é࢚࢘ ࡰࡸ−ࢋ

Avec LD la constante de drainage (s-1), ܴ௟଴ le rendement en eau entre la pulpe et la mousse pour une 

hauteur de mousse nulle et ܴ௟௧ le rendement en eau à un temps de résidence donné de la mousse. 

OŶ ƌetƌouve l’eǆpƌessioŶ suivaŶte pouƌ la fƌaĐtioŶ liƋuide ࢚࢒ࢿ à t=trésidence: ࢚࢒ࢿ = . ૙࢒ࢿ + ࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙é࢚࢘ ࡰࡸ−ࢋ  (Equation 3. 9) ࡱ
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Avec ߝ௟଴ la fraction liquide au temps de vie zéro (soit une hauteur de mousse nulle) et E une 

ĐoŶstaŶte Ƌu’il a fallu ajouteƌ au Ŷiveau eǆpĠƌiŵeŶtal pouƌ ƌepƌĠseŶteƌ la fƌaĐtioŶ liquide résiduelle 

auǆ teŵps iŶfiŶis liĠe à uŶ dĠpôt ĐoŶduĐteuƌ d’uŶe aƌgile huŵide suƌ les paƌois de la ĐoloŶŶe apƌğs 
destruction de la mousse.  

Cette deƌŶiğƌe ĠƋuatioŶ seƌa eŵploǇĠe pouƌ l’aŶalǇse des doŶŶĠes sous l’hǇpothğse Ƌue le teŵps de 
génération de la mousse est petit (10 secondes) devant le temps de vie de la mousse.  

Nous définirons ici la stabilité des mousses par la valeur de LD qui traduit la durée du drainage 

(drainage lent : LD teŶd veƌs zĠƌoͿ et ŶoŶ pas paƌ l’ĠvolutioŶ du voluŵe de ŵousse eŶ foŶĐtioŶ du 
temps.  

D. Résultats 

a. )nfluence de la présence d’agrégats d’argile modifiés au TTAB sur 
les propriétés des mousses 

 Dans cette première partie, nous allons comparer les propriétés de moussabilité et de 

staďilitĠ de ŵousses de suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ à ϱ g/L ĐoŶteŶaŶt des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs vaƌiaďles de 
TTAB aux propriétés de solutions de TTAB seul dans une gamme allant de 0,06 à 1,75 fois la CMC.  

 Tous les résultats seront présentés en fonction de la concentration en TTAB libre en solution 

;ŶotĠ [TTAB liďƌe]Ϳ. Cette ĐoŶĐeŶtƌatioŶ est dĠduite des isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ du Đhapitƌe Ϯ eŶ 
pƌĠseŶĐe d’aƌgile. 

i. Moussabilité 

 En figure 3. 5 soŶt pƌĠseŶtĠs les ƌĠsultats de l’aŶalǇse du voluŵe de ŵousse peŶdaŶt la 
phase de bullage en fonction du temps. En noir est tracée une ligne continue représentant le volume 

de ŵousse daŶs l’hǇpothğse où tout le gaz injecté (débit de gaz : 63 mL/min)  est capturé dans la 

mousse (mousse infiniment sèche avec ߝ௅ →0).  
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Figure 3. 5 : (a) Evolution du volume de mousse avec le temps pendant le bullage pour les suspensions à 0 g/L d’illite I77 
(b) Evolution du volume de mousse avec le temps pendant le bullage pour les suspensions à 5 g/L d’illite I77. En (a) et (b), 

la ligne noire ĐoŶtiŶue ƌepƌĠseŶte l’ĠǀolutioŶ du ǀoluŵe de ŵousse daŶs l’hypothèse que tout le gaz est capturé  

A paƌtiƌ d’uŶe ĐeƌtaiŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ TTAB liďƌe, Đette ligŶe est atteiŶte et ŵġŵe dĠpassĠe Đaƌ les 
mousses générées contiennent un volume non négligeable d’eau Ƌui ĐoŶtƌiďue au voluŵe total de 
mousse. En absence d'argile illite I77, la ligne de moussage idéale pour la solution de TTAB est 

dépassée entre 0,30 et 0,59 mmol/L de TTAB libre correspondant seulement à 0,24 et 0,47 CMC. 

Pour la suspension à 5 g/L d’illite, la ligŶe de ŵoussage idĠal est dĠpassĠe eŶtƌe 0,07 et 0,18 mmol/L 

de TTAB libre, bien en dessous de ce qui est observé en l'absence d'illite. Pour une même 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ TTAB liďƌe ;eǆ: Ϭ,ϱϵ ŵŵol/LͿ, la suspeŶsioŶ d’'illite pƌĠseŶte uŶe ĐapaĐité de 

formation de mousse supérieure. Ces observations confirment que les particules d'argile couvertes 

de TTAB adsorbé participent à la stabilisation des interfaces et à la formation de la mousse, 

probablement en combinaison avec des molécules de TTAB libres. Les moussabilités sont par ailleurs 

ideŶtiƋues à paƌtiƌ de Ϭ,Ϭϳ ŵol/L eŶ pƌĠseŶĐe d’aƌgile. Le ĐoŶteŶu eŶ eau de la ŵousse est doŶĐ 
probablement identique.  

ii. Stabilité 

 En figure 3. 6 sont présentées les mesures de fraction liquide en fonction du temps dans la 

mousse à partir de la fin du bullage.  
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Figure 3. 6 : (a) Evolution de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸ peŶdaŶt l’Ġtape de dƌaiŶage pouƌ les suspeŶsioŶs à Ϭ g/L d’illite Iϳϳ (b) 
EǀolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸ peŶdaŶt l’Ġtape de dƌaiŶage pouƌ les suspeŶsioŶs à ϱ g/L d’illite Iϳϳ 

Le drainage est rapide : environ 80% de l'eau a drainé après 500 secondes pour les mousses plus 

staďles de la sĠƌie à ϱ g/L. L’eŶƌegistƌeŵeŶt de la fƌaĐtioŶ liƋuide a ĠtĠ stoppĠ eŶ Đas d’effoŶdƌeŵeŶt 
de la mousse. Le volume de mousse était constant au fil du temps dans les autres cas.    

Le modèle de drainage (équation 3.9) a été appliqué et la fraction liquide au temps de vie nul ߝ௟଴ et la 

constante de drainage LD qui en ont été déduites sont reportées en figure 3. 7. 
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Figure 3. 7 : Influence de la présence de l'argile sur la fraction liquide à l'instant t = 0 (début du drainage) ɸl0 et la 
constante de drainage de la mousse LD 

 La fƌaĐtioŶ liƋuide iŶitiale ɸl0 augmente avec la concentration en TTAB libre et atteint une 

valeur maximale d'environ 12% lorsque la concentration de TTAB libre est de 2,98 mmol/L pour les 

suspensions sans argile et au-dessus de 1,23 mmol/L pour les suspensions contenant 5 g/L d'illite. Les 

fractions liquides élevées conduisent à un drainage ralenti avec des constantes de drainage LD plus 

faibles. Dans les deux séries, la constante de drainage LD diminue avec la concentration en TTAB libre 

et se staďilise à  Ϭ,ϰ et 1,Ϯ ŵŵol/L de TTAB liďƌe pouƌ ƌespeĐtiveŵeŶt ϱ et Ϭ g/L d’illite. La ŵousse de 
TTAB seul atteint donc bien ici sa stabilité maximale à partir de la CMC qui se situait à 1,25 mmol/L 

d’apƌğs les ƌĠsultats de teŶsioŵĠtƌie du Đhapitre 2. Ensuite, la constante de drainage LD se stabilise 

pouƌ la sĠƌie à ϱ g/L d’illite à uŶe valeuƌ siŵilaiƌe à Đelle de la sĠƌie à Ϭ g/L  loƌsƋue la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
en TTAB libre est supérieure à 1,2 mmol/L, une valeur proche de la CMC. Les isothermes d'adsorption 

présentées au chapitre 2 révélaient que l'argile atteignait alors son plateau d'adsorption maximale. 

Toutes les molécules ajoutées au-dessus de la concentration micellaire critique forment des micelles 

et la ĐiŶĠtiƋue de dƌaiŶage de la ŵousse Ŷ’est plus dépendante de la concentration en TTAB libre. 

Ceci est observé dans notre cas pour une concentration en TTAB entre 1 et 3 CMC (concentration de 

TTAB libre entre 1,49 et 2,98 mmol/L) : les courbes de moussabilité (volume de mousse en fonction 

du temps) sont superposées (figure 3. 5Ϳ et ɸl0 et LD sont stables. On retrouve donc un résultat de la 
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littérature qui montre que la moussabilité et la stabilité des mousses fortement concentrées en 

agents tensioactifs (ex: 1 à 5 CMC de CTAB) sont indépendantes de la concentration en agent tensio-

actif. (Carey and Stubenrauch 2009) 

iii.  Conclusion 

 Cette pƌeŵiğƌe Ġtude a peƌŵis de ĐoŶfiƌŵeƌ Ƌue l’aƌgile illite tƌaitĠe paƌ du TTAB avait ďieŶ 
un effet stabilisant sur les mousses. Il a été possible de former des mousses stables à partir de 

suspeŶsioŶs ĐoŶteŶaŶt de faiďles ĐoŶĐeŶtƌatioŶs eŶ TTAB liďƌe gƌâĐe à la pƌĠseŶĐe de l’aƌgile.  

b. Influence de la concentration en argile et en TTAB sur les 

propriétés des mousses 

 L’iŶflueŶĐe de la ĐoŶĐeŶtration en argile dans la suspension sur les mousses  a ici été étudiée 

eŶ effeĐtuaŶt des eǆpĠƌiŵeŶtatioŶs suƌ uŶe plage allaŶt de Ϯϱ à 1ϬϬ g/L d’aƌgile. Nous veƌƌoŶs Ƌue la 
ƋuaŶtitĠ de TTAB à utiliseƌ ƌelativeŵeŶt à la ŵasse d’aƌgile pouƌ avoiƌ uŶe ŵousse stable est un 

paramètre sensible à la concentration en argile en suspension.      

i. Moussabilité 

En figure 3. 8 soŶt pƌĠseŶtĠs les ƌĠsultats de ŵoussaďilitĠ pouƌ les ϯ ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile ĠtudiĠes.  
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Figure 3. 8 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour les suspensions 
d'argile illite à respectivement 25, 50 et 100 g/L et différents ratios TTAB/illite - La droite noire continue représente 

l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé 

On note ici que l’iŶteƌvalle de ƌatio ŵassiƋue TTAB/illite correspondant au dépassement de la 

moussabilité « optimale » aveĐ la Đaptuƌe de l’iŶtĠgƌalitĠ du gaz iŶjeĐtĠ (ligne noire continue), 

diminue lorsque la concentration d'illite augmente. Cet intervalle est de 4,0-4,8%, 3,6-4,0% et de 2,7-

2,9% pouƌ les ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile de Ϯϱ, ϱϬ et 1ϬϬ g/L respectivement. Cette observation est 

également confirmée à 5 g/L d'illite pour un ratio TTAB/illite entre 6 et 10%. Après un temps de 

contact long (> 24 h), la concentration surfacique de tensioactif adsorbé est indépendante de la 

quantité d’aƌgile (McKinley and Jenne 1991) et l’Ġtat de ƌeĐouvƌeŵeŶt de la suƌfaĐe paƌ le TTAB  peut 

donc être considéré comme identique dans chaque série à un rapport massique TTAB/illite donné. 

Cela avait ĠtĠ ĐoŶfiƌŵĠ paƌ les ŵesuƌes de zġtaŵĠtƌie suƌ Mütek ƌĠalisĠes à ϱϬ et Ϯϱ g/L d’aƌgile Ƌui 
ĐoŶĐoƌdaieŶt aveĐ les isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ ƌĠalisĠes à ϱ g/L d’aƌgile daŶs le Đhapitƌe Ϯ.  

Dans le chapitre 2 nous avons vu que tous les sites chargés négativement sont neutralisés à partir 

d’uŶ ƌatio de ϯ,ϱ% et que l’adsoƌptioŶ Ŷ’atteint son maximum Ƌu’à un ratio massique de 10%. On voit 

iĐi Ƌue les suspeŶsioŶs d’aƌgile à 25 et 50 g/L atteignent leur moussabilité optimale dans un intervalle 

de ƌatio ŵassiƋue TTAB/illite supĠƌieuƌ à ϯ,ϱ%. OŶ se tƌouve doŶĐ aloƌs daŶs l’Ġtape d’adsoƌptioŶ III 
où l’adsoƌptioŶ paƌ les ĐhaîŶes hǇdƌophoďes a débuté. La charge de surface des particules est 

légèrement positive et la concentratioŶ eŶ TTAB liďƌe plus ĠlevĠe Đaƌ Đe ŵode d’adsoƌptioŶ est ŵoiŶs 
favorisé. Au contraire, on se trouve dans une plage de ratio inférieure à 3,5% pour la série à 100 g/L 

d’aƌgile. La neutralisation des sites négatifs est alors partielle et la concentration en TTAB libre est 

réduite.   

Au bilan, plus la concentration de l'argile est élevée, plus le ratio TTAB/illite nécessaire pour atteindre 

la moussabilité « optimale » est faible.  

ii. Stabilité 

 En figure 3. 9, les courbes de fraction liquide des mousses en fonction du temps montrent 

que toutes les mousses qui atteignaient la moussabilité « optimale » en figure 3. 8 ont une stabilité 

plus durable. En effet, leur volume est stable dans le temps sur plus de 2000 secondes et la fraction 

liquide initiale d'environ 12% en moyenne traduit une mousse humide au départ.  
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Figure 3. 9 : EǀolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸl lors de l'étape de drainage pour les suspensions d'argile illite à 
respectivement 25, 50 et 100 g/L et différents ratios TTAB/illite 

Les ƌĠsultats de ŵesuƌe de taille de ďulles daŶs la ŵousse pouƌ la sĠƌie à ϱϬ g/L d’aƌgile à uŶ teŵps 
de 10 secondes après la fin du bullage sont présentés en figure 3. 10. On voit que la taille de bulle 
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chute avec le ratio TTAB/illite et se stabilise autour de 0,2-0,3 mm à partir du ratio 3,6 %. Cette 

stabilisation de la taille de bulle va donc de pair avec une moussabilité très proche ou au-delà de 

l’optiŵal ;figure 3. 8) et une stabilité élevée (figure 3. 9).  
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Figure 3. 10 : Evolution du diamètre moyen de bulle en surface en fonction du ratio TTAB/illite pour la série à 50 g/L 
d’aƌgile Iϳϳ – Photos prises 10 seĐoŶdes apƌğs l’aƌƌġt du ďullage à ϭ,ϱ Đŵ du soŵŵet de la ŵousse d’uŶ ǀoluŵe total de 

30 mL 

La distribution de taille de bulle tend aussi à être plus homogène lorsque le ratio TTAB/illite 

augmente (voir la distribution en annexe 3.2). 

La figure 3. 11 ƌepoƌte les fƌaĐtioŶs liƋuides iŶitiales ɸl0 et la constante de drainage LD en fonction du 

ratio massique TTAB/illite  pour les 4 séries de suspensions à 5, 25, ϱϬ et 1ϬϬ g/l d’illite. 
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à la sĠƌie à ϱ g/L. L’alluƌe des Đouƌďes de fƌaĐtioŶ liƋuide iŶitiale est siŵilaiƌe : ɸ0 diminue au départ 

légèrement en augmentant le rapport massique TTAB/illite et puis il augmente fortement à partir 

d'une certaine valeur seuil de ratio TTAB/illite, dépendant de la concentration initiale en illite. Une 

tendance similaire est observée pour la constante LD à cette même valeur seuil mais LD rediminue 

ensuite (drainage qui ralentit/ mousse plus stable). On observe donc une déstabilisation de la 

ŵousse autouƌ de Đette valeuƌ seuil suivie eŶsuite d’une augmentation de la stabilité lorsque la 

valeur seuil est dépassée. Pour la série à 50 g/L, cette valeur seuil correspond au point de 

ŶeutƌalisatioŶ du poteŶtiel zġta ;ŵesuƌĠe aussi à ϱϬ g/L d'aƌgileͿ et à uŶ ŵaǆiŵuŵ d’hǇdƌophoďiĐitĠ. 
La chute de la stabilité (augmentation de LD / diminution de ɸl0Ϳ à pƌoǆiŵitĠ du poiŶt d’iŶveƌsioŶ du 
potentiel zêta est un phénomène bien connu. En effet, il a été montré que les mousses peuvent être 

formées seulement à une hydrophobicité de surface intermédiaire. (Horozov 2008) Ainsi, la meilleure 

stabilité de la mousse de la série à 50 g/L a été obtenue lorsque le potentiel zêta des particules est 

légèrement positif en raison de l'adsorption du TTAB par interaction hydrophobe. (Fuerstenau and Jia 

2004) Par ailleurs, le point de neutralisation du potentiel zêta est, en théorie, semblable pour toutes 

les séries (McKinley and Jenne 1991): cela a été confirmé à 5 g/L par les mesures de changement de 

peŶte de l’isotheƌŵe d'adsoƌptioŶ et à Ϯϱ et ϱϬ g/L paƌ le zġtaŵğtƌe Mütek. NĠaŶŵoiŶs, il appaƌaît 
que la valeur seuil correspondante pour augmenter la stabilité des mousses est décalée vers les 

faibles valeurs du ratio TTAB/illite lorsque la concentration en argile augmente.  

Les probabilités de collision et de capture dans la suspension aérée favorisées à une concentration 

élevée en illite seraient responsables de la stabilité accrue des mousses. Elles contiendraient une 

ƋuaŶtitĠ supĠƌieuƌe d’aƌgile auǆ pƌopƌiĠtĠs staďilisaŶtes. Cette hǇpothğse va ġtƌe vĠƌifiĠe Đi-après.  

iii. Contenu en argile et granulométrie des mousses 

 Le contenu en argile des mousses à une hauteur de 27 cm a été mesuré sur des échantillons 

collectés par débordement tel que décrit en page 116.  

Les ratios de TTAB/illite choisis pour cette étude correspondent aux mousses stables dont les 

constantes de drainage LD sont équivalentes autour de 0,027 s-1  pour la série à 5 g/L et de 0,020 s-1 

pour les séries à 25, 50 et 100 g/L ainsi que représenté dans le tableau 3. 1. Tous ces points se situent 

au-delà de la valeur de ratio TTAB/illite où il y a déstabilisation de la mousse.  

Concentration en 
illite I77 dans 
suspension 
départ (g/L) 

Ratios TTAB/illite 
testés (%) 

ɸl0 (%) LD (s
-1) 

5 16 11,8 0,029 
20 11,2 0,025 

25 4,8 9,0 0,020 
5,6 12,2 0,015 

50 4,0 12,5 0,015 
4,4 13,1 0,018 

100 2,9 10,9 0,035 
3,1 11,4 0,023 

Tableau 3. 1 : Ratios TTAB/illite testés pour les essais de collecte de mousse par débordement et valeurs 
correspondantes de constante de drainage LD et de fraction liquide à t=0 ɸl0 
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Les résultats de cette étude sont présentés en figure 3. 12 : 
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Figure 3. 12 : Concentration en illite I77 dans la mousse en fonction de la concentration en illite I77 dans la suspension de 
départ et du ratio TTAB/illite 

 Pouƌ la suspeŶsioŶ à ϱ g/L, la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ ŵoǇeŶŶe d’illite daŶs la ŵousse est autouƌ de ϯϲ 
g/L alors que pour les suspensions à 25 g/L, 50 g/L et 100 g/L les concentrations en particules dans la 

mousse sont proches et toutes supérieures à 100 g/L. Ce résultat explique la raison pour laquelle des 

valeuƌs assez siŵilaiƌes de ɸl0 et de LD pour 25, 50 et 100 g/L avaient été mesurées. On observe 

ĠgaleŵeŶt Ƌu’à Ϯϱ g/L uŶ ŵaǆiŵuŵ des paƌtiĐules d'aƌgile daŶs la ŵousse est atteiŶt au ƌatio 
TTAB/illite de 5,6%.  

Par ailleurs, les faibles ratios de TTAB/illites testés (en noir) ont donnés globalement des 

concentrations en illite I77 dans la mousse supérieures aux ratios plus élevés (en rouge), sauf à 25 

g/L. OŶ auƌait pu s’atteŶdƌe à uŶ effet iŶveƌse Đaƌ la hausse du ƌatio TTAB/illite favoƌise 
poteŶtielleŵeŶt l’attaĐheŵeŶt des paƌtiĐules suƌ les ďulles. EŶ ƌegaƌdaŶt les valeurs de fraction 

liquide ɸl0 dans le tableau 3. 1, on voit que les mousses qui contiennent un ratio de TTAB/illite plus 

élevé sont plus humides. Cela a donc pu contribuer à réduire la concentration en argile dans la 

mousse aux ratios TTAB/illite élevés par dilution. 

0.01 0.1 1 10 100

0

1

2

3

4  Suspension départ

 5 g/L

 25 g/L

 50 g/L

 100 g/L

D
e
n
s
it
é
 d

e
 d

is
tr

ib
u
ti
o
n

Diamètre (µm)

 



Chapitre 3 : Etude de la moussabilité et de la stabilité des mousses modèles d’argile illite 

~ 130 ~ 
 

Figure 3. 13 : Analyse granulométrique de la suspension de départ et des mousses à 5 g/L (TTAB/illite = 16%), 25 g/L 
;TTAB/illite = ϱ,ϲ%Ϳ, ϱϬ g/L ;TTAB/illite = ϰ,Ϭ%Ϳ et ϭϬϬ g/L ;TTAB/illite = Ϯ,ϵ%Ϳ daŶs l’eau distillĠe aǀeĐ ϯ ŵiŶ d’ultƌasoŶs 

 En ce qui concerne la distribution des tailles des particules d'argile dans la mousse, la figure 

3. 13 montre que certaines classes de taille sont de préférence recueillies dans la mousse. Les 

courbes de référence correspondent à la distribution de taille de l’illite eŶ l'aďseŶĐe de TTAB et soŶt 
ĐoŵposĠes de deuǆ Đlasses gƌaŶuloŵĠtƌiƋues pƌiŶĐipales: Ϯ à ϱ ʅŵ et de 1Ϭ à ϰϬ ʅŵ. DaŶs les 
mousses issues des suspensions à 5 g/L, 25 g/L, 50 g/L et 100 g/L, les pics sont déplacés 

progressivement vers de petits diaŵğtƌes de paƌtiĐules allaŶt de 1 à ϮϬ ʅŵ. Les suspeŶsioŶs à ϱϬ et 
100 g/L donnent des résultats similaires avec les particules les plus fines. Plus la concentration en 

argile dans la suspension est élevée, plus la taille des particules dans la mousse est faible.  

Nous veƌƌoŶs daŶs la suite gƌâĐe auǆ essais ŵeŶĠs suƌ le pilote au Đhapitƌe ϱ Ƌu’uŶ phĠŶoŵğŶe 
similaire de diminution de la taille des particules dans la mousse avec le temps de résidence est 

observé. Un drainage préférentiel des plus grosses partiĐules Ƌui s’iŶteŶsifie aveĐ le teŵps de 
résidence pourrait expliquer cette observation. Ce résultat aura un impact positif sur le procédé final 

pouƌ leƋuel oŶ ƌeĐheƌĐhe l’eǆtƌaĐtioŶ des plus fiŶes paƌtiĐules.  

iv. Discussion 

 AiŶsi, uŶe ƋuestioŶ deŵeuƌe : pouƌƋuoi Đes fiŶes paƌtiĐules d’illite soŶt ĐolleĐtĠes 
sélectivement alors que nous avions vu au chapitre 2  que la distribution de taille dans la suspension 

a tendance à augmenter avec la concentration en TTAB (augmentation du pic à 20-ϯϬ ʅŵͿ ? Les 
particules peuvent être transportées de la suspension vers la mousse par deux phénomènes 

concurrents: l'attachement à la bulle, qui est favorisé avec des particules partiellement hydrophobes 

et l'entraînement. Ce dernier phénomène d’eŶtƌaiŶeŵeŶt est totaleŵeŶt ŶoŶ sĠleĐtif et ƌeĐueille à la 
fois des particules hydrophobes et hydrophiles par plusieurs mécanismes comme évoqué au chapitre 

1. (Wang, Peng et al. 2015) Les petites particules sont connues pour être davantage sujettes à 

l'entraînement de particules plus grandes et il a été montré que l'entraînement est favorisé pour des 

fractions liquides élevées, donc dans les mousses humides et pour de fortes concentrations en 

particules en suspension. (Neethling and Cilliers 2009; Wang, Peng et al. 2015) Ceci pourrait 

eǆpliƋueƌ la pƌĠseŶĐe de fiŶes paƌtiĐules d'aƌgile daŶs les ŵousses d’aƌgiles Ƌui soŶt huŵides loƌs du 
moussage. Néanmoins, la concentration en argile est stable dans les mousses lors de l'augmentation 

de la concentration d'argile en suspension de 25 à 100 g/L alors qu'elle devrait avoir augmenté en cas 

de fort entraînement. Ainsi le mécanisme de fiǆatioŶ des paƌtiĐules d’aƌgile auǆ ďulles est le plus 

probable dans notƌe Ġtude. Nous avioŶs vu au Đhapitƌe 1 Ƌue l’agƌĠgat ďulle-paƌtiĐule Ġtait d’autaŶt 
plus stable que la particule était petite. (Bloom and Heindel 1997) Les particules de grosse taille 

pourront plus faĐileŵeŶt se dĠtaĐheƌ des ďulles paƌ le fluǆ d’eau desĐeŶdaŶt et ġtƌe tƌaŶsfĠƌĠs daŶs 
les bords de Plateau où elles sont soumises au drainage.  

 Plusieurs équipes de recherche ont étudié l'influence de la taille des particules sur le drainage 

des mousses. Ils ont montré que lorsque la taille des particules est du même ordre de grandeur que 

les bords de Plateau, ces particules sont expulsées des interfaces des films de mousse et influencent 

la cinétique de drainage des mousses. (Fameau and Salonen 2014) Deux phénomènes 

complémentaires et interdépendants sont alors impliqués: la sédimentation dont la vitesse 

augmente avec la taille des particules (Rouyer, Louvet et al. 2011) et le drainage d'eau qui peut être 

ralenti dans certains cas par colmatage (Guillermic, Salonen et al. 2009). Par ailleurs, certaines études 
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oŶt ŵoŶtƌĠ l’iŵpoƌtaŶĐe du facteur de confinement ʄc défini ci-après sur les vitesses de 

déplacement des particules : ࢉࣅ =  (Equation 3. 10) ࢓࢏࢒ࢊࡼࢊ

Avec dP, le diamètre de la particule et ݀௟௜௠ le diamètre maximal du cercle inscrit dans une coupe de 

bord de Plateau ainsi que représenté en figure 3. 14.  

 

Figure 3. 14 : ;aͿ SĐhĠŵa d’uŶe Đoupe de ďoƌd de Plateau aǀeĐ le diaŵğtƌe liŵite dlim (b) Schéma en 3 dimensions su bord 
de Plateau avec vl, la vitesse du liquide drainant, vp, la vitesse de déplacement de la particule et vc, la vitesse de contre-

courant de recirculation (Rouyer, Louvet et al. 2011) 

Ainsi, dans une mousse de fraction liquide constante, Rouyer et al. ont étudié la vitesse de 

déplacement vp de particules de diamètres compris entre 15 et 140 µm de densité proche de celle de 

l’aƌgile ;Ϯ,ϱͿ. Le faĐteuƌ de ĐoŶfiŶeŵeŶt augŵeŶte aloƌs avec la taille de particule. Ils ont montré 

Ƌu’iŶdĠpeŶdaŵŵeŶt de la sĠdiŵeŶtatioŶ, la vitesse de dĠplaĐeŵeŶt des petites paƌtiĐules 
(faiblement confinées) vp était plus faible que la vitesse du liquide drainé vl. Un phénomène inverse 

est observé sur les grosses particules (fortement confinées) dont la vitesse de déplacement est 

supĠƌieuƌe à Đelle du liƋuide dƌaiŶĠ. L’eǆisteŶĐe d’uŶ flux de recirculation à contrecourant  de vitesse 

vc pourrait expliquer ce profil de vitesse pour les petites particules. Les petites particules ont en effet 

tendance à se déplacer dans les coins du bord de Plateau, là où le flux de contre-courant est le plus 

fort alors que les grosses particules sont situées au centre. Le flux à contre-courant réduit la section 

du bord de Plateau et contribue donc à augmenter la vitesse des grosses particules situées au centre 

aloƌs Ƌue les petites soŶt ƌaleŶties. Ce ŵodğle Ŷ’eǆpliƋue ŶĠaŶŵoiŶs pas ĐoŵplĠteŵeŶt le pƌofil de 
vitesse observé pour les grosses particules. (Rouyer, Louvet et al. 2011)  

Ces résultats montrent donc Ƌue daŶs l’hǇpothğse où uŶe paƌtie des fines paƌtiĐules d’aƌgile se 
détacheraient des bulles de la mousse, leur déplacement par drainage serait moins favorisé que les 

grosses particules.  

v. Conclusion 

 BieŶ Ƌue les paƌtiĐules d’illite Ŷatuƌelle pƌĠseŶteŶt uŶe distribution inhomogène de formes et 

de diamètres, elles sont capables de stabiliser des mousses de flottation après hydrophobisation in 

situ paƌ adsoƌptioŶ d’uŶ ageŶt teŶsioaĐtif ĐatioŶiƋue ;TTABͿ. Pouƌ uŶe ŵġŵe ƋuaŶtitĠ de TTAB eŶ 
solution, les mousses d'illite présentent un pouvoir moussant et une stabilité supérieurs comparées 

auǆ ŵousses Ŷe ĐoŶteŶaŶt Ƌue du TTAB puƌ. L’optiŵuŵ de la ĐapaĐitĠ de ŵoussage et de la staďilitĠ 
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pour des concentrations de 5, 25 et 50 g/L d’illite se situe au-delà du dĠďut de l’adsoƌptioŶ du TTAB 
via les chaînes hydrophobes ;Ġtape d’adsoƌptioŶ IIIͿ, Đe Ƌui sigŶifie Ƌue le poteŶtiel zġta est 
légèrement positif. Au contraire, à une concentration de 100 g/L d'illite dans la suspension, 

l'optimum est atteint en dessous du point de neutralisation à une valeur du potentiel zêta négatif. Le 

rôle des particules d'argile dans la stabilisation de la mousse est donc prédominant alors que la 

concentration en TTAB libre est très faible (~ 10-5
 M). Ces observations sont donc en accord avec les 

ĐoŶĐlusioŶs d’Hoƌozov (Horozov 2008) qui a montré que les mousses de particules stables ne 

peuvent être foƌŵĠes Ƌu’à uŶe hǇdƌophoďie iŶteƌŵĠdiaiƌe. Des ŵesuƌes d’aŶgle de ĐoŶtaĐt à 
l’iŶteƌfaĐe eŶtƌe des paƌtiĐules d’aƌgile tƌaitĠes au TTAB, de l’eau et de l͚aiƌ pouƌƌaieŶt ġtƌe uŶe piste 
de recherche pour confirmer ce résultat. Nous avons par ailleurs vu que la taille des bulles dans la 

mousse se stabilisait et devenait homogène au-delà du ƌatio TTAB/illite ĐoƌƌespoŶdaŶt à l’optiŵuŵ 
de moussabilité et stabilité.  

Quatre concentrations d'illites différentes (5, 25, 50 et 100 g/L) ont été étudiées et il a été montré 

que pour des concentrations de 25 à 100 g/L, les probabilités de collision particules/bulles et de 

capture des particules par les bulles augmentent et rendent possible la formation de mousse stable 

pouƌ des ƌatios ŵassiƋues TTAB/illite d’autaŶt plus faibles que la concentration en argile en 

suspension augmente. Il a aussi été démontré que l'attachement aux bulles est le mécanisme de 

tƌaŶspoƌt pƌiŶĐipal des paƌtiĐules d’aƌgile Đaƌ l'eŶtƌaîŶeŵeŶt auƌait pƌovoƋuĠ uŶe augŵeŶtatioŶ de la 
concentration d'argile dans la mousse lorsque l'on augmente la concentration en argile en 

suspeŶsioŶ, Đe Ƌui Ŷ’est pas eǆpĠƌiŵeŶtaleŵeŶt oďseƌvĠ. 

Enfin, une sélectivité pour les fines particules daŶs les ŵousses Ƌui teŶd à s’iŶteŶsifieƌ aveĐ la 
concentration en particules dans la suspension de départ a été observée. Nous verrons dans le 

chapitre 5 que cette sélectivité est dépendante du temps de vie de la mousse et donc liée fortement 

au phĠŶoŵğŶe de dƌaiŶage. La sĠƌie d’essais pƌĠseŶtĠe daŶs la suite va peƌŵettƌe de Đoŵpaƌer les 

pƌopƌiĠtĠs de ŵousses d’illite Iϳϳ à des ŵousses d’aƌgile Iϱ de gƌaŶuloŵĠtƌie afiŶ de voiƌ si Đe 
paramètre est influent.  

c. )nfluence de la granulométrie de l’argile sur les propriétés des 
mousses 

 Une étude a été réalisée selon un protocole identique à paƌtiƌ d’aƌgile illite de tǇpe Iϱ Ƌui est 
constituée de particules plus fines (D50 de 2,7 µm contre 12,5 µm pour I77). Nous avions vu au 

Đhapitƌe Ϯ Ƌue l’isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ de Đette aƌgile Ġtait ideŶtiƋue à Đelle de l’illite Iϳϳ. Nous 
pouvons donc comparer les performances de moussage à ratio TTAB/illite donné. La concentration 

d’aƌgile est fiǆĠe à ϱϬ g/L.  

i. Moussabilité 

 La figure 3. 15 ƌepƌĠseŶte l’Ġvolution de la moussabilité pour les différents ratios testés avec 

l’aƌgile Iϱ.  
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Le TTACl présente une pureté similaire à celle du TTAB de 98% et a été fourni par Alfa Aesar. Ces 

deuǆ teŶsioaĐtifs Ŷ’aǇaŶt pas la ŵġŵe ŵasse ŵolaiƌe, les ƌĠsultats soŶt pƌĠseŶtĠs eŶ ŵŵol/L de 
tensioactif total ajouté dans la suspension.  

i. Solution de tensioactif seul 

 UŶe pƌeŵiğƌe sĠƌie d’essais a ĐoŶsistĠ à Đoŵpaƌeƌ les pƌopƌiĠtĠs des solutioŶs de teŶsioaĐtif 
seul daŶs l’eau Milli Q et ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2. 

  Moussabilité 

 L’ĠvolutioŶ du voluŵe de ŵousse eŶ foŶĐtioŶ du teŵps pendant le bullage est présentée en 

figure 3. 17 pour 2 concentrations en tensioactifs TTACl et TTAB libres. 
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Figure 3. 17 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour les solutions de 
TTACl et de TTAB à diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 - La droite noire continue 

représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé 

 On voit que pour une même concentration en tensioactif de 1,49 mmol/L, la moussabilité du 

TTAB est supérieure à celle du TTACl. On est ici dans un domaine de concentration en tensioactif se 

situant au-delà de la CMC qui est de 1,25 ± 0,2 mmol/L pour le TTAB d’apƌğs le Đhapitƌe 1 et de 1,ϯ 
ŵŵol/L d’apƌğs la littĠƌatuƌe pouƌ TTACl (Huang, Maltesh et al. 1995). Il Ŷ’y a quasiment plus 

d’ĠvolutioŶ de la ŵoussaďilitĠ loƌsƋue la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ est poƌtĠe à Ϯ,ϵ8 ŵŵol/L pouƌ le TTAB et 
4,03 mmol/L pour le TTACl.  

La CMC est iŶflueŶĐĠe paƌ le degƌĠ d’iŶteƌaĐtioŶ des ĐoŶtƌe-ions avec la micelle. Plus les contre-ions 

sont en iŶteƌaĐtioŶ aveĐ le teŶsioaĐtif, plus la CMC seƌa faiďle. GĠŶĠƌaleŵeŶt, plus l’ioŶ est 
polarisable et chargé, plus il est en interaction avec le tensioactif. Néanmoins, son degré de liaison 

diŵiŶue aveĐ le degƌĠ d’hǇdƌatatioŶ. (Bikerman 1973) DaŶs le Đas pƌĠseŶt, l’ioŶ Đhloƌuƌe devƌait ġtƌe 
plus fortement lié à la micelle et donner une CMC plus basse car il est le plus électronégatif et son 

eŶthalpie d’hǇdƌatatioŶ est plus ĠlevĠe ;-363 kJ/mol contre -336 kJ/mol pour le bromure (Chieh)). Il 

est ici difficile de conclure sur cet aspect car les 2 ions chlorure et bromure ont des propriétés très 

pƌoĐhes et les degƌĠs d’iŶĐeƌtitudes suƌ la CMC eǆpĠƌiŵeŶtale du TTAB est tƌop iŵpoƌtaŶt. De plus, 
les solutions contiennent des quantités importantes de CaCl2 qui peuvent potentiellement masquer 

les diffĠƌeŶĐes Ƌue l’oŶ souhaite oďseƌver. 
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Des études plus récentes montrent un lien entre le ƌaǇoŶ d’hǇdƌatatioŶ du contre ion et la 

moussabilité. Plus le ƌaǇoŶ d’hǇdƌatatioŶ du ĐoŶtƌe ioŶ est gƌaŶd, ŵoiŶs la Đhaƌge de teŶsioaĐtif est 
écrantée et plus les répulsions coulombiennes entre les molécules de tensioactif sont fortes. 

(Pandey, Bagwe et al. 2003) L’aiƌe paƌ tġte diŵiŶue aloƌs aiŶsi Ƌue ƌepƌĠseŶtĠ eŶ figure 3. 18.  

 

Figure 3. 18 : Effet du ĐoŶtƌe ioŶ suƌ l’aƌƌaŶgeŵeŶt ŵolĠĐulaiƌe du dodeĐǇl sulfate à l’iŶteƌfaĐe eau/aiƌ. L’aiƌe paƌ 
molécule est notée Am (Pandey, Bagwe et al. 2003) 

Dans cet exemple de la littérature, les moussabilités les plus importantes sont obtenues pour les ions 

lithium et sodium qui ont les plus aires par tête les plus élevées. En fait, la formation de la mousse 

est favorisée lorsque les micelles sont instables et capables de diffuser des monomères de 

teŶsioaĐtif de façoŶ ƌapide veƌs l’iŶteƌfaĐe eau/air nouvellement créée.  

Les ƌaǇoŶs d’hǇdƌatatioŶ du Đhloƌuƌe et du ďƌoŵe soŶt ƋuasiŵeŶt ideŶtiƋues : respectivement 3,32 

et 3,30 Å. (Nightingale 1959) Cette donnée n’eǆpliƋue doŶĐ pas la ŵoussaďilitĠ supĠƌieuƌe oďseƌvĠe 
pour le TTAB dans le cas de la présente étude.  

 Stabilité 

 La figure 3. 19 ƌepƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide aveĐ le teŵps. OŶ Ŷote iĐi Ƌue les 
mousses formées à partir de TTACl sont plus humides que celles formées à partir de TTAB.  
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Figure 3. 19 : Evolution de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸl lors de l'étape de drainage pour les solutions de TTACl et de TTAB  à 
diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 

Les constantes de drainage LD ont été calculées et sont très similaires pour tous ces essais autour de 

0,017 et 0,020 s-1.  

ii. Suspension d’argile à 5Ͳ g/L 

 UŶe seĐoŶde sĠƌie d’essais a ĠtĠ ƌĠalisĠe eŶ pƌĠseŶĐe d’illite Iϳϳ à ϱϬ g/L. Nous avoŶs eŶ 
paƌallğle effeĐtuĠ des ŵesuƌes de poteŶtiel zġta paƌ ĠleĐtƌophoƌğse suƌ les Ϯ suspeŶsioŶs d’aƌgile et 

de TTACl. Le potentiel zêta est similaire à celui mesuré en présence de TTAB à la même concentration 

molaire. Cela signifie donc que les pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ du TTACl sont très proches de celles du 

TTAB. On se situe ici à des concentrations molaires correspondant aux ratios massiques TTAB/illite de 

3%, en dessous du point de moussabilité et stabilité optimale et de 4%, au-delà du point optimal.  

 Moussabilité 

 La figure 3. 20 pƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ du voluŵe de ŵousse eŶ foŶĐtioŶ du teŵps eŶ pƌĠseŶĐe 
de TTACl ou de TTAB à une concentration de 4,46 et 5,95 mmol/L. Cette concentration correspond à 

la concentration totale de tensioactif ajouté dans la suspension. La concentration en tensioactif libre 

apƌğs adsoƌptioŶ seƌait d’eŶviƌoŶ Ϭ,Ϭ1 à Ϭ,ϬϮ ŵŵol/L. 
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Figure 3. 20 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour les suspensions 
d’aƌgile à ϱϬ g/L et diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes de TTACl et de TTAB daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 - La 

droite noire continue représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé 

A la concentration totale ajoutée de 4,46 mmol/L, les moussabilités des 2 tensioactifs sont très 

proches. Celle du TTACl est même légèrement supérieure à celle du TTAB. Au contraire, à 5,95 

mmol/L, les moussabilités diffèrent. La moussabilité en présence de TTAB est élevée et dépasse la 

droite de moussabilité optimale alors que le TTACl reste en dessous.  

 Stabilité 

 On retrouve une disposition relative similaire en figure 3. 21 pouƌ l’ĠvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ 
liƋuide eŶ foŶĐtioŶ du teŵps. La ŵousse d’aƌgile au TTAB à ϱ,ϵϱ ŵŵol/L est la plus huŵide et la plus 
stable avec un LD de 0,015 s-1. La ŵousse d’aƌgile au TTACl à ϱ,ϵϱ ŵŵol/L dƌaiŶe plus vite aveĐ uŶ LD 

de 0,043 s-1.  
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Figure 3. 21 : EǀolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸl lors de l'étape de drainage pour les suspeŶsioŶs d’aƌgile à ϱϬ g/L et 
diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes de TTACl et de TTAB daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 

iii. Conclusion 

 Au bilan, on peut considérer que les propriétés moussantes du TTACl sont assez proches de 

celles du TTAB, bien que légèrement inférieures. Le TTACl peut donc être envisagé comme 

alternative au TTAB. Ces essais réalisés en présence de CaCl2 Ŷ’oŶt pas peƌŵis de ŵettƌe eŶ avaŶt les 
diffĠƌeŶĐes de ŵoussaďilitĠ eŶtƌe les Ϯ ĐoŶtƌe ioŶs telles Ƌu’elles sont décrites dans la littérature. 

L’aŶalǇse du poteŶtiel zġta a peƌŵis de vĠƌifieƌ Ƌue les pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ suƌ l’aƌgile du TTACl 
soŶt ďieŶ siŵilaiƌes à Đelles du TTAB. Le TTAOH Ŷ’a pas ĠtĠ ĠtudiĠ iĐi ŵais d’apƌğs la littĠƌatuƌe, sa 
CMC se situe autour de 1,8 mmol/L (Hao, Liu et al. 2003), une valeur légèrement supérieure à celle 

du TTAB et du TTACl (1,25 ± 0,20 mmol/L et 1,3 mmol/L respectivement) mais du même ordre de 

gƌaŶdeuƌ. OŶ peut doŶĐ s’atteŶdƌe à uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt pƌoĐhe de Đelui du TTAB et du TTACl.  

E. Conclusion 

 Nous avoŶs ŵoŶtƌĠ daŶs Đe Đhapitƌe Ƌue les paƌtiĐules d’aƌgile illite tƌaitĠes iŶ situ paƌ du 
TTAB avaient bien un effet stabilisant sur la mousse. Elles participent à la stabilisation des bulles lors 

de la formation de la mousse (temps de moussage réduit) et ont aussi un effet retardant sur le 

drainage. Il existe aussi des plages étroites de ratios TTAB/illite pour lesquelles il y a déstabilisation 

car l’hǇdƌophoďie est tƌop iŵpoƌtaŶte. Nous Ŷ’avoŶs toutefois pas oďseƌvĠ de ďloĐage du dƌaiŶage 
comme évoqué dans la littérature sur les nanoparticules. (Guillermic, Salonen et al. 2009; Guignot, 

Faure et al. 2010) Paƌ ailleuƌs, plus les paƌtiĐules d’aƌgile soŶt fines et plus la mousse est stable. Nous 

détaillerons ce point au chapitre 5 grâce aux bilans massiques et aux analyses granulométriques 

réalisées sur les ŵousses issues du pilote de flottatioŶ. L’optiŵuŵ de la ĐapaĐitĠ de ŵoussage et de 
la stabilité pour des concentrations de 5, 25 et 50 g/L d’illite se situe au-delà du début de 

l’adsoƌptioŶ du TTAB via les chaînes hydrophobes ;Ġtape d’adsoƌptioŶ IIIͿ. Au contraire, à une 

concentration de 100 g/L d'illite dans la suspension, l'optimum est atteint en dessous du point de 

neutralisation à une valeur du potentiel zêta négatif. Le rôle des particules d'argile dans la 

stabilisation de la mousse est alors prédominant car la concentration en TTAB libre est très faible (~ 

10-5
 M). Une explication à ce phénomène serait que pour des concentrations de 5 à 100 g/L, les 

probabilités de collision particules/bulles et de capture des particules par les bulles augmentent et 

ƌeŶdeŶt possiďle la foƌŵatioŶ de ŵousse staďle pouƌ des ƌatios ŵassiƋues TTAB/illite d’autaŶt plus 
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faibles que la concentration en argile en suspension augmente car les mousses sont plus riches en 

argile. Les bilans massiques réalisés sur les mousses appuient cette hypothèse et montrent aussi que 

l'attachement auǆ ďulles seƌait le ŵĠĐaŶisŵe de tƌaŶspoƌt pƌiŶĐipal des paƌtiĐules d’aƌgile. 
L'entraînement aurait en effet provoqué une forte augmentation de la concentration d'argile dans la 

mousse lorsque l'on augŵeŶte la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile eŶ suspeŶsioŶ, Đe Ƌui Ŷ’est pas 
expérimentalement observé. 

EŶfiŶ, les essais ŵeŶĠs aveĐ le TTACl, alteƌŶative plus ĠĐologiƋue du TTAB, ŵoŶtƌeŶt Ƌu’il seƌait 
possiďle de l’eŵploǇeƌ saŶs Ƌue les pƌopƌiĠtĠs ŵoussaŶtes soieŶt fortement impactées.  

F. Annexes 

Annexe 3.1: Conditions expérimentales détaillées des essais sur 

Foamscan 

 

Colonne A section carrée de côté Ϯ,1 Đŵ à l’iŶtĠƌieuƌ 
Fritté P4 – épaisseur de 3 mm du fournisseur Robu 

(ref : VitraPOR Special design Filterdisc, bi-plane 
8,57 171,40 
ø 40,0 mm) 

Experimental parameters 
Protocol N°2 : Gas injection until target foam volume is 

reached 
Stop with None 
Stop foaming when No liquid remains 
Stop foaming automatically when foam reach 
top 

Yes (No if alternative protocol for foam collect 
by overflowing) 

CSA Analysis? No (or yes in the case of the alternative protocol 
for bubble size measurement) 

Frequency of foam volume 1 s during and 1 s after foam generation 
Coefficient black and White 75%  
Calculation mode Reference line by line 
Measurement Activate electrode 2 only 
Reference electrode Electrode 1 
Display during test Electrode 2 only 
Gas Air - Nitrogen 
Film camera recording No 
Liquid calibration 
Initial volume 10 mL 

Liquid volume to inject  10 mL  (x3) 

PROTOCOL N°2 

Foam volume 30 mL (or 60 mL for alternative protocol) 

Foam volume end point 30 mL (or 60 mL for alternative protocol) 

Tableau 3. 2 : Conditions expérimentales détaillées des essais sur Foamscan 

Annexe 3.2: Distribution des tailles de bulles en paroi par analyse 

d’image sur Foamscan 
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 Les distƌiďutioŶs de tailles de ďulles oďteŶues aveĐ des suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L et 
des ratios de TTAB/illite de 3 et 4,4% sont représentées ci-dessous. Les images ont été capturées 10 

secondes apƌğs l’aƌƌġt du ďullage.  

 

Figure 3. 22 : DistƌiďutioŶ eŶ Ŷoŵďƌe des tailles de ďulle ŵesuƌĠes eŶ paƌoi suƌ le FoaŵsĐaŶ pouƌ uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile 
I77 à 50 g/L et des ratios de TTAB/illite de 3 et 4,4% à t= 10 s 

On voit la distribution est plus élargie au ratio TTAB/illite de 3% avec la présence de bulles de grosse 

taille entre 0,3 et 1,1 mm.  
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Chapitre Ͷ :  Mise en e quation des principaux phe nome nes de transport par un mode le a  ʹ zones - De veloppement d’une colonne de flottation en continu  
AiŶsi Ƌu’ĠvoƋuĠ au Đhapitƌe ϭ, la ŵodĠlisatioŶ du pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ est Đoŵpleǆe et fait 

appel à plusieurs disciplines scientifiques. Les 3 approches les plus courantes de modélisation sont ici 

présentées et le modèle semi-empirique à 2 zones choisi pouƌ l’Ġtude est dĠtaillĠ. Il peƌŵet de 
dissoĐieƌ les ĐoŶtƌiďutioŶs des phĠŶoŵğŶes de tƌaŶspoƌt tels Ƌue la flottatioŶ vƌaie, l’eŶtƌaiŶeŵeŶt et 
le dƌaiŶage et seƌa eŵploǇĠ daŶs le Đhapitƌe suivaŶt pouƌ l’aŶalǇse et l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des ƌĠsultats 
expérimentaux. Un pilote de flottation en colonne et fonctionnant en continu grâce à un système 

autoŵatiƋue de ƌĠgulatioŶ du Ŷiveau a ĠtĠ dĠveloppĠ daŶs le Đadƌe de l’Ġtude. SoŶ iŶstƌuŵeŶtatioŶ 
permet de mesurer la taille des bulles et le taux de vide de la suspension aérée. Ce chapitre introduit 

et décrit de façon détaillée le pilote et donne les arguments qui ont guidés les choix techniques tels 

Ƌue le tǇpe d’iŶjeĐteuƌ, les poŵpes ou le sǇstğŵe d’agitatioŶ. Nous veƌƌoŶs Ƌue la Ŷatuƌe des 
suspensions a beaucoup influé sur ces choix. Le principe des instruments de mesure du taux de vide et 

de taille de bulles ainsi que les équations principales utilisées pour le traitement des résultats sont 

donnés.  
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A. Introduction 

Un nouveau pilote de flottation en colonne a été développé dans le cadre de cette étude afin de 

peƌŵettƌe la ƌĠalisatioŶ d’essais eŶ ĐoŶtiŶu seloŶ uŶe ĐoŶfiguƌatioŶ pƌoĐhe de Đelle d’uŶ pilote 
iŶdustƌiel eŶ vue du futuƌ diŵeŶsioŶŶeŵeŶt d’uŶe uŶitĠ à gƌaŶde échelle. Les petites dimensions de 

cette colonne et les volumes raisonnables de suspension engagés (30 L pour 1 h) ont rendu possible 

la ŵultipliĐatioŶ des essais Đoŵŵe à l’ĠĐhelle du laďoƌatoiƌe. DiffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ 
sont donc étudiés (débit d’aiƌ, ƌatio TTAB/illite ĐoŶĐeŶtƌatioŶ et gƌaŶuloŵĠtƌie de l’illiteͿ et les 
résultats sont exposés au prochain chapitre. Deux pilotes « jumeaux » ont été développés en 

parallèle pendant la thèse à Grenoble et à Marcoule. Nous détaillerons dans la suite les détails qui les 

différencient.  

 La colonne a été réalisée par le laboratoire LGP2 de Grenoble et dispose de technologies 

précédemment éprouvées sur des pilotes conçus dans le passé par cette équipe tel que le système 

de ĐolleĐte et d’aŶalǇse de taille de bulles par capillaire déjà présent sur une colonne de 20 cm 

développée récemment. (Allix, Zeno et al. 2011) Nous veƌƌoŶs Ƌue Đe sǇstğŵe s’iŶspiƌe de dispositifs 
existants de la littérature. (Smith and Warren 1989; Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016)  Le corps de la 

ĐoloŶŶe a ĠtĠ ƌĠalisĠ daŶs atelieƌ du LGPϮ et Ŷous avoŶs doŶĐ pu disposeƌ d’uŶe gƌaŶde liďeƌtĠ suƌ le 
choix de la taille de la colonne, du positionnement des alimentations, des casses vortex et des 

capteurs de pression. Les pompes, les plages de fonctionnement des capteurs de pression ainsi que 

le sǇstğŵe d’agitatioŶ du ďaĐ d’aliŵeŶtatioŶ oŶt dû ġtƌe diŵeŶsioŶŶĠs. La ĐoŶtƌaiŶte liĠe à la Ŷatuƌe 
des suspensions a été déterminante pour le choix de la pompe de recirculation et du système 

d’iŶjeĐtioŶ d’aiƌ. 

 La ŶĠĐessitĠ de la ĐoŶĐeptioŶ d’uŶ Ŷouveau pilote s’est iŵposĠe Đaƌ les dispositifs 
commerciaux de flottation à une échelle similaire sont onéreux et souvent non instrumentés. Le 

fournisseur canadien Eriez proposait par exemple pour un prix équivalent une colonne dotée 

seulement du système de régulation de niveau automatique. Dans la littérature, les essais de 

flottation sont généralement réalisés sur des dispositifs de type tank  agités mécaniquement ou de 

type colonne avec agitation et bullage pneumatiques.  

 Dans le cas des tanks, oŶ tƌouve des Ġtudes à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe telle Ƌue Đelle de l’ĠƋuipe 
de Vera et al. (Vera, Mathe et al. 2002) ou de Abouzeid et al. (Laskowski, Cho et al. 2003) basées sur 

des bilans matière uniquement. Les pilotes ont alors des volumes allant de 3,5 L à 0,5 L 

ƌespeĐtiveŵeŶt. A l’ĠĐhelle pƌoĐĠdĠ, “eaŵaŶ et al. ont réalisé des travaux sur des pilotes industriels 

portables de 3 m3 ĠƋuipĠs d’uŶ sǇstğŵe peƌŵettaŶt de ĐolleĐteƌ des ďulles et de ŵesuƌeƌ leuƌ Đhaƌge 
eŶ paƌtiĐules au Ŷiveau de l’iŶteƌfaĐe ŵousse/suspeŶsioŶ aĠƌĠe. (Seaman, Manlapig et al. 2006) 

Gorain et al. emploient quant à eux une cellule de 2,8 m3 disposaŶt d’uŶ sǇstğŵe de ŵesuƌe de taille 
de bulle par capillaire (Gorain, Franzidis et al. 1995), de taux de vide par un système de piston 

(Anderson, Rasor et al. 1999) et de vitesse supeƌfiĐielle du gaz paƌ uŶ sǇstğŵe de tuďe ƌeŵpli d’eau 

se ƌeŵplissaŶt aveĐ l’aiƌ de la ĐoloŶŶe (Inoue 2012).  

 Les études sur colonne à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe soŶt gĠŶĠƌaleŵeŶt ƌĠalisées sur de petites 

colonnes en verre fonctionnant en mode batch. En 1968, Crandall et al. ont travaillé sur une colonne 

en verre de diamètre de 10 cm avec un système de bullage à travers un disque poreux mais sans 
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instrumentation. (Crandall and Grieves 1968) Les travaux de Dobby et al. décrivent une colonne de 

veƌƌe de diaŵğtƌe de ϯ,8 Đŵ ĠƋuipĠe d’uŶ sǇstğŵe de ŵesuƌe de taille de ďulles paƌ photogƌaphie 
Ƌui Ŷe foŶĐtioŶŶe Ƌu’eŶ l’aďseŶĐe de paƌtiĐules et pouƌ des tauǆ de vides faiďles et d’uŶ sǇstğŵe de 
mesure du taux de vide par pression différentielle. (Dobby, Yianatos et al. 1988) A l’ĠĐhelle plus 
proche du pilote et en mode continu, on trouve les travaux de Rahman et al. qui ont développé un 

sǇstğŵe oƌigiŶal de ĐolleĐte des paƌtiĐules dƌaiŶĠes paƌ la ŵousse eŶ dessous de l’iŶteƌfaĐe adaptĠ 
sur une colonne de 15 cm de diamètre. (Yuki, Sekiya et al. 2014) et les tƌavauǆ d’Alliǆ et al. avec une 

ĐoloŶŶe iŶstƌuŵeŶtĠe d’uŶ sǇstğŵe de ŵesuƌe de taille de ďulle paƌ Đapillaiƌe Đoŵŵe ĠvoƋuĠ, de 
sǇstğŵes de ŵesuƌe de tauǆ de vide paƌ pƌessioŶ diffĠƌeŶtielle et aussi d’uŶ sǇstğŵe d’aŶalǇse de 
l’iŶdiĐe de floĐulatioŶ de l’aliŵeŶtatioŶ paƌ aŶalǇse d’iŵage. (Allix, Zeno et al. 2011)  

La colonne développée pour cette étude se situe donc entre les catégories laboratoire et pilote de 

par son faible diamètre (8 cm), son instrumentation et la possibilité de travailler en continu qui est 

rarement disponible sur les maquettes de cette dimension. Son développement, sa mise en route et 

soŶ eǆploitatioŶ est l’aďoutisseŵeŶt d’uŶe ĐollaďoƌatioŶ aveĐ le LGPϮ aiŶsi Ƌue ƌepƌĠseŶtĠ daŶs le 
tableau 4. 1.  

Année Apport du LGP2 Apport du doctorant LPSD 
2013 
 
2014 
 
 
 
 
 
 
 
2015 
2016 
 
 
 
 
 

• Conception du pilote 
 

• Assemblage du pilote et 
tests préliminaires 

 
• Mise en équations et 

réalisation du système de 
contrôle commande  sur 
LabVIEW 

 
• Ajustements et corrections 

du contrôle commande suite 
aux essais 

 
• Conception, montage et 

ajustements du système de 
mesure de taille de bulles  

 
 

 
EXPERIMENTAL 

 
 
 
 
 
 
• Tests de répétabilité 

et optimisation du 
pilote 
 

• Développement du 
pƌotoĐole d’essai 
 

• Essais sur le 
système argile et 
TTAB 
 

 
 
 

 
MODELISATION 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

• Calcul des coefficients 
de transport par le 
modèle à 2 zones 

• Dimensionnement 
d’uŶe ĐoloŶŶe 
industrielle 

 

Tableau 4. 1 : Bilan des contributions du LGP2 et du doctorant pour le développement du pilote de flottation  

 Nous allons dans un premier temps présenter le modèle macroscopique à 2-zones 

;suspeŶsioŶ aĠƌĠe / ŵousseͿ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt ĠvoƋuĠ daŶs le Đhapitƌe 1 pouƌ le Đas d’uŶe Đellule de 
flottatioŶ eŶ ĐoŶtiŶu à l’ĠƋuiliďƌe. Il seƌa utilisĠ daŶs le Đhapitƌe ϱ pouƌ l’aŶalǇse des ƌĠsultats 
expérimentaux. Le pilote de flottation sera ensuite décrit de façon détaillée et nous expliquerons la 
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démarche de choix des principaux composants ainsi que le principe de fonctionnement de 

l’iŶstƌuŵeŶtatioŶ. Les ĐaƌaĐtĠƌisatioŶs pƌouvaŶt le ďoŶ foŶĐtioŶŶeŵeŶt du pilote daŶs les plages de 
paramètres étudiĠs ;dĠďit d’aiƌ, dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ…Ϳ seƌoŶt aussi dĠtaillĠes.  

B. Les équations de transport en flottation 

 Comme évoqué au chapitre 1, la modélisation du procédé de flottation est très complexe car 

elle fait intervenir à la fois de la physicochimie avec les propriétés de surface des particules, de la 

phǇsiƋue aveĐ les Ġtapes de l’attaĐheŵeŶt ďulle/paƌtiĐule et de la ŵĠĐaŶiƋue des fluides pouƌ l’Ġtude 
des écoulements à bulles. La mousse a elle aussi un impact important sur le rendement du procédé 

en raison du phénomène de drainage.  

 Nous allons voir que trois approches différentes sont présentées dans la littérature pour 

aďoƌdeƌ la ŵodĠlisatioŶ de la flottatioŶ. Le ŵodğle eŵploǇĠ pouƌ l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des doŶŶĠes de la 
présente étude sera ensuite présenté.  

a. Etat de l’art des modèles existants 

i. Les modèles physiques et mathématiques 

 Les ŵodğles phǇsiƋues et ŵathĠŵatiƋues soŶt ďasĠs suƌ l’Ġtude des ŵiĐƌophĠŶoŵğŶes de 
collision, attachement/détachement et entraînement et peuvent donc prendre en compte des 

paraŵğtƌes tels Ƌue la taille des paƌtiĐules, l’aŶgle de ĐoŶtaĐt, la deŶsitĠ des paƌtiĐules ou la visĐositĠ 
du milieu µ.  

 Zone de suspension aérée (flottation vraie) 

 Le modèle de Bloom et Heindel présenté au chapitre 1 fait partie de cette famille de 

modèles. (Bloom and Heindel 1997) Une probabilité d’oĐĐuƌƌeŶĐe de ĐhaƋue ŵiĐƌophĠŶoŵğŶe est 
calculée pour obtenir une efficacité de capture des bulles au niveau de la suspension aérée. 

L’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ŷ’est cependant pas considéré. Le modèle de Mao et al. permet quant à lui de 

calculer la constante de flottation théorique k en fonction de paramètres physicochimiques tels que 

l’aŶgle de ĐoŶtaĐt � ou la tension interfaciale ɶ ŶotaŵŵeŶt. L’eǆpƌessioŶ suivaŶte est obtenue (Mao 

and Yoon 1997): 

࢑ = ૚૝ ࢈ࡿ [૜૛ + ૝ࢋࡾ૙,ૠ૛૚૞ ] ሺ࡮ࢊࡼࢊሻ૛ࡱ−ࢋ૚࢑ࡱ × {૚ − ૛ࡼࢊ࣊ࢽ−ࢋ ሺ૚−࢙࢕ࢉ�ሻ૛+ࡱ૚૝࢑ࡱ′ } (Equation 4. 1) 

Avec Sb, l’aiƌe superficielle interfaciale des bulles (s-1) définie comme : 

࢈ࡿ = ࢙૛࢓ሺ ࢙ࢋ࢒࢒࢛࢈ ࢙ࢋࢊ ࢋ࢛ࢗ࢏ࢉࢇࢌ࢛࢙࢘ ࢋ࢙࢙ࢋ࢚࢏ࢂ ሻࢋ࢔࢔࢕࢒࢕ࢉ ࢇ࢒ ࢋࢊ ࢔࢕࢏࢚ࢉࢋࡿ ሺ࢓૛ሻ  (Equation 4. 2) 

Re est le nombre de Reynolds, dP et dB le diamètre des particules et des bulles respectivement, E1 est 

la ďaƌƌiğƌe d’ĠŶeƌgie pouƌ l’adhĠsioŶ d’uŶe paƌtiĐule suƌ la ďulle et Ek, l’ĠŶeƌgie ĐiŶĠtiƋue de ĐollisioŶ.  

 ModĠlisatioŶ de l’eŶtƌaiŶeŵeŶt 
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Il est Ġtaďli daŶs la littĠƌatuƌe Ƌue l’eŶtƌainement est influencé principalement par les facteurs 

suivants : (Wang, Peng et al. 2015) 

- La fraction liquide de la mousse, représentée aussi sous forme de rendement ou débit 

ǀoluŵiƋue d’eau : Plus le ĐoŶteŶu eŶ eau est ĠlevĠ, plus l’eŶtƌaiŶeŵeŶt est foƌt 

- La fraction massique de particules en suspension : LoƌsƋu’elle est ĠlevĠe, l’eŶtƌaiŶeŵeŶt est 
plus marqué.  

- La taille et la densité des particules : Les fines particules sont plus favorablement entrainées 

que les grosses car elles sont bien dispersées dans la suspension qui entoure les bulles. On 

trouve aussi un effet de classification dans la colonne des grosses particules vers le bas de 

colonne par sédimentation. Les fines sont donc plus présentes en haut de colonne où elles 

peuvent être entrainées. (Zheng, Franzidis et al. 2005) Les particules les moins denses sont 

les plus favorablement entrainées car elles restent plus facilement piégées dans les 

tourbillons générés dans le sillage des bulles. 

La littérature reporte aussi que le débit de gaz favoƌise l’eŶtƌaiŶeŵeŶt. OŶ peut ĐepeŶdaŶt ƌĠduire 

son effet en laissant la mousse drainer sur des hauteurs plus élevées.  

 Neethling et Cilliers ont développé un modèle physique permettant de calculer le degré 

d’eŶtƌaiŶeŵeŶt ŶotĠ Ent et défini de la façon suivante (Neethling and Cilliers 2009): 

࢚࢔ࡱ = ࢋ࢙࢙࢛࢕࢓ࡽ࢓࢏࢒ࢇ̇࢓࢓࢏࢒ࢇࡽࢋ࢙࢙࢛࢕࢓ ࢚࢔ࢋ̇࢓  ≈ ࢓࢏࢒ࢇࢉࢋ࢙࢙࢛࢕࢓ ࢚࢔ࢋࢉ    (Equation 4. 3) 

Avec ݉̇௔௟௜௠ le dĠďit ŵassiƋue de paƌtiĐules daŶs le fluǆ d’aliŵeŶtatioŶ et ݉̇௘௡௧ ௠௢௨௦௦௘ le débit 

massique de particules entrainées dans la mousse. ܿ௔௟௜௠ et ܿ௘௡௧ ௠௢௨௦௦௘ sont les concentrations en 

paƌtiĐules daŶs l’aliŵeŶtatioŶ et eŶ paƌtiĐules eŶtƌaiŶĠes daŶs la ŵousse.  ܳ௔௟௜௠ ݁ݐ ܳ௠௢௨௦௦௘ sont les 

débits volumiques d’eau eŶ aliŵeŶtatioŶ et daŶs la ŵousse. L’appƌoǆiŵatioŶ d’Ent en fonction des 

concentrations ܿ௔௟௜௠ et ܿ௘௡௧ ௠௢௨௦௦௘ est valaďle daŶs l’hǇpothğse Ƌue le ƌappoƌt des dĠďits 
voluŵiƋues d’eau à l’aliŵeŶtatioŶ et daŶs la ŵousse est pƌoĐhe de Đelui des rapports de débits 

volumiques de suspension en alimentation et dans la mousse.  

Le degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ent ƌepƌĠseŶte l’eŶtƌaiŶeŵeŶt de façoŶ gloďale daŶs la suspension aérée 

ainsi que dans la mousse. Le calcul est basé sur un modèle unidimensionnel caractérisé donc par une 

projection des variations de vitesse et de concentration sur un axe vertical. (Weaire and Hutzler 

1999) Les propriétés du fluide et les vitesses de sédimentation sont considérées comme étant 

constantes même si ces hypothèses ne sont pas toujouƌs valides eŶ flottatioŶ. L’appoƌt de Đe ŵodğle 
est Ƌu’il peƌŵet de pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte la taille des bulles dans la mousse qui était considérée 

constante dans les modèles précédents. (Stevenson, Ata et al. 2007) Ce paramètre influe sur la 

fƌaĐtioŶ liƋuide de la ŵousse et suƌ la dĠpeŶdaŶĐe du degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ent à la taille des 

particules. La résolution analytique de la version simplifiée du modèle donne les expressions 

suivaŶtes pouƌ le degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ent en fonction de Rair, le rendement en air défini comme la 

fƌaĐtioŶ d’aiƌ iŶjeĐtĠ Ƌui Ƌuitte la Đellule à l’Ġtat de ŵousse. 

Si Rair < 0,5 : ࢚࢔ࡱ ≈ −ሺܘ�܍ ૚,૞ࢊࢋ࢙࢜  ሻሻ (Equation 4. 4)࢘࢏ࢇࡾ−ሺ૚࢘࢏ࢇࡾࢍࡶ√ࡼࡱࢎ
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Et Rair≥ 0,5 : ࢚࢔ࡱ ≈ −ሺܘ�܍ ૛ࢊࢋ࢙࢜૚,૞ ࢍࡶ√ࡼࡱࢎ ሻ (Equation 4. 5) 

Avec h la hauteur de mousse, vsed la vitesse de sédimentation des particules qui se calcule de la façon 

suivaŶte d’apƌğs la loi de “tokes : 

ࢊࢋ࢙࢜ = ૚૜ ࣆ૛૚ૡࡼࢊሻ࢒࣋−࢙࣋ሺࢍ   (Equation 4. 6) 

EP se définit comme le coefficient de dispersion axiale des particules égal à : 

ࡼࡱ = √૚,૞࢒ࢋ࢘−࢒࢜  (Equation 4. 7) ࢋࡼ૛ሻ࣊−ሺ√૜ࣆ࡮ࡼ࡯૜ࢍ࣋

Avec vl-rel la vitesse relative du gaz par rapport au liquide, CPB, le coefficient de trainée des particules 

dû aux frottements sur les bords de Plateau (50 si interfaces immobiles (Weaire and Hutzler 1999), 

10-50 dans des systèmes expérimentaux à 2 phases (Saint-Jalmes, Zhang et al. 2004)). Pe est le 

nombre de Peclet fixé à 0,15.  

Ce ŵodğle a ĠtĠ appliƋuĠ au Đas des aƌgiles. Les paƌaŵğtƌes d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul soŶt pƌĠseŶtĠs 
dans le tableau 4. 2 et les résultats en figure 4. 1 :  

 Données d'entrée 

Propriétés de la 
mousse: 

    

ρL 1000 kg/m3 

ʅ 0,001 Pa.s 

Cpb Coefficient de 
trainée des bords 
de Plateau 

50   

   

Propriétés du 
solide: 

    

ρ s 2800 kg/m3 

Pe (Peclet) 0,15   

d   15 µm 

   

Propriétés du système:   

Jg 0,33 cm/s 

α rendement air 1   

h  20 cm 

Tableau 4. 2 : DoŶŶĠes d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul du degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt EŶt paƌ le ŵodğle de NeethliŶg et Cillieƌs 
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Figure 4. 1 : Application du modèle de Neethling et Cilliers sur le cas de l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L pouƌ deuǆ ƌatios TTAB/illite  

Ce ŵodğle tƌaduit la foƌte dĠpeŶdaŶĐe de l’eŶtƌaiŶeŵeŶt à la taille des paƌtiĐules. Les fiŶes paƌtiĐules 
de taille inférieure à 10 µm sont fortement entrainées.  

 Les modèles physiques et mathématiques permettent une mise en équation et une 

compréhension fine des phénomènes de transport du procédé de flottation. Ils sont cependant 

uniquement valables sous certaines hypothèses et Đela eǆpliƋue uŶe plus foƌte aďoŶdaŶĐe d’Ġtudes 
sur des modèles semi-empiriques dans la littérature.  

ii. Les modèles semi-empiriques 

 La division en zones du système 

 Les modèles semi-empiriques les plus courants sont basés sur des bilans matière. Le système 

est divisé en plusieurs zones  allant de 1 à 3 généralement. La première zone est généralement la 

suspension aérée et la seconde, la mousse. (Flint 1974; Vera, Mathe et al. 2002; Beneventi, Rousset 

et al. 2006) CeƌtaiŶs auteuƌs ĐoŶsidğƌeŶt aussi l’interface suspension aérée / mousse comme une 

zone à part entière. (Seaman, Manlapig et al. 2006) Il est possible aussi de scinder la mousse ou la 

suspension aérée en plusieurs zones. (Harris 1978; Savassi 2005) 

Le procédé de flottation est généralement considéré comme un procédé du premier ordre et la 

constante globale de flottation kG est définie de la façon suivante : 

࢚ࢊࡼࢉࢊ = ࡼࢉࡳ࢑−  (Equation 4. 8) 

Avec cP la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ paƌtiĐules d’iŶtĠƌġt.  

Cette équation traduit la performance globale du système mais le problème consiste ensuite à relier 

la constante kG  aux paramètres procédé qui régissent les phénomènes de transport dans la colonne. 

Le découpage en zones permet de faire apparaître les contributions des phénomènes de transport de 

flottation vraie, drainage et entrainement.  
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Plusieurs auteurs relient kG à kC, la constante de collecte (dans la zone de suspension aérée) et Rf, le 

ƌeŶdeŵeŶt de la ŵousse paƌ l’ĠƋuatioŶ suivaŶte (Vera, Franzidis et al. 1999; Alexander, Franzidis et 

al. 2003) : ࡳ࢑ = ࢉ࢑ ×  (Equation 4. 9) ࢌࡾ

Rf se définit comme le rapport de la masse de particules récupérées dans la mousse par flottation 

vƌaie suƌ la ŵasse de paƌtiĐules attaĐhĠes auǆ ďulles au Ŷiveau de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ 
aérée/mousse. La détermination de kC est réalisée expérimentalement par des bilans matières sur les 

mousses collectées à différentes hauteurs ainsi que présenté en figure 4. 2. 

 

Figure 4. 2 : Technique expérimentale de détermination de kC par changement de hauteur de mousse (Vera, Franzidis et 
al. 1999) 

Ce ŵodğle est valaďle uŶiƋueŵeŶt daŶs le Đas idĠal d’uŶ ƌeŶdeŵeŶt de ĐolleĐte ŵaǆiŵal de 1ϬϬ%.  

 ModĠlisatioŶ de l’eŶtƌaiŶeŵeŶt 

 De Ŷoŵďƌeuses Ġtudes tƌaiteŶt de la dĠteƌŵiŶatioŶ du faĐteuƌ ou du degƌĠ d’entrainement 

ainsi que détaillé dans la review récente de Wang et al. (Wang, Peng et al. 2015)  

Par exemple, Savassi et al. pƌoposeŶt la ĐoƌƌĠlatioŶ suivaŶte pouƌ estiŵeƌ le degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt 
Ent (Savassi, Alexander et al. 1998): ࢚࢔ࡱ = ૛ࢋ૛,૛ૢ૛ሺࡼࢊ� ሻࢋ+࢐ࢊࢇ−૛,૛ૢ૛ሺࡼࢊ� ሻ࢐ࢊࢇ  (Equation 4. 10) 

Avec adj= ૚ − ሺ ܖܔ ૚ࡿࢾሻࡼࢊࢋ�  

ω est le paƌaŵğtƌe d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ƌui ĐoƌƌespoŶd à la taille de paƌtiĐule pouƌ laƋuelle le degƌĠ 
d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ent est de 20%. ɷs est le paƌaŵğtƌe de dƌaiŶage Ƌui est pƌopoƌtioŶŶel à l’iŶteŶsitĠ du 
dƌaiŶage des gƌosses paƌtiĐules. Le degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Ent est donc de nature similaire à celui 

calculé par Neethling et Cilliers (Neethling and Cilliers 2009) et tƌaduit l’eŶtƌaiŶeŵeŶt daŶs la ŵousse 
et la suspension. La validité de cette corrélation est confirmée par des essais de flottation en 

pƌĠseŶĐe d’uŶ ŵiŶeƌai de gaŶgue hydrophile et donc seulement transporté par entrainement. 

(Zheng, Johnson et al. 2006) 
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OŶ tƌouve aussi plus ƌĠĐeŵŵeŶt les tƌavauǆ de ζiaŶatos et CoŶtƌeƌas Ƌui aďoutisseŶt à l’eǆpƌessioŶ 
suivante pour EF, le faĐteuƌ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt ƌelatif à la gaŶgue et à l’eau : (Yianatos and Contreras 

2010) 

ࡲࡱ = ∆ࡼࢊ૙,૟ૢ૜ሺ−ࢋ ሻ�
 (Equation 4. 11) 

Avec ∆ qui correspond à la taille de particule moyenne lorsque EF est égal à 0,5 et ϕ, le paramètre de 

drainage qui dépend des caractéristiques du minerai et des conditions opératoires de la cellule de 

flottatioŶ. Il s’agit doŶĐ iĐi aussi d’uŶ faĐteuƌ tƌaduisaŶt l’eŶtƌaiŶeŵeŶt gloďal suƌ le sǇstğŵe.  

 Le ŵodğle de flottatioŶ utilisĠ pouƌ la pƌĠseŶte Ġtude suƌ l’aƌgile fera partie de la famille des 

modèles semi-empiriques. Il sera constitué de 2 zones et nous verrons dans la suite que des données 

de la littĠƌatuƌe de ŵesuƌe d’eŶtƌaiŶeŵeŶt daŶs la suspension aérée uniquement seront utilisées 

pour calculer le coefficieŶt d’entrainement.  

iii. Les modèles CFD  

 Plus récemment, plusieurs équipes ont travaillé sur des modèles par CFD (Computational 

Fluid Dynamics). Cet outil informatique permet de modéliser les mouvements des fluides, les 

propriétés des écoulements (débit, tempĠƌatuƌesͿ et les iŶteƌaĐtioŶs du fluide aveĐ l’eŶviƌoŶŶeŵeŶt 
;ĠĐhaŶge theƌŵiƋue…Ϳ.  

Les travaux de Mac Clure et al. décrivent le cas de colonnes à bulles qui ne contiennent pas de 

particules mais du tensioactif en solution. En effectuant une correction sur le coefficient de trainée 

des bulles contaminées par du tensioactif, une bonne corrélation est trouvée entre ce modèle et les 

ŵesuƌes eǆpĠƌiŵeŶtales de tauǆ de vide. L’ĠƋuipe de Koh s’est iŶtĠƌessĠe à la ŵodĠlisatioŶ des 
collisions bulles/particules (Koh, Manickam et al. 2000) et de l’attaĐheŵeŶt (Koh and Schwarz 2006). 

Ces simulations permettent notamment de déterminer quelles sont les zones de la cellule de 

flottation dans lesquels les collisions se pƌoduiseŶt. Il est possiďle aussi d’oďteŶiƌ des ƌĠsultats 
satisfaisants sur la modélisation de la constante de flottation k. (Karimi, Akdogan et al. 2014) Par 

ailleuƌs, la CFD peut ġtƌe utilisĠe pouƌ l’Ġtude du dƌaiŶage des ŵousses de flottatioŶ (Brito-Parada, 

Neethling et al. 2012) et de l’effet des paƌtiĐules eŶ suspeŶsioŶ suƌ la ĐoalesĐeŶĐe. (Sarhan, Naser et 

al. 2016) 

Cette appƌoĐhe Ŷ’a ĐepeŶdaŶt pas ĠtĠ ƌeteŶue pouƌ Đette Ġtude Ƌui a Đoŵŵe oďjeĐtif pƌiŶĐipal la 
validatioŶ eǆpĠƌiŵeŶtale de l’utilisatioŶ du pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ pouƌ l’ĠliŵiŶatioŶ de paƌtiĐules 
fiŶes d’aƌgile. 

b. Modèle à 2 zones 

 Le modèle à 2 zones développé pour cette étude prend en compte les 3 phénomènes de 

transport se produisant dans les zones de suspension aérée et de mousse : la flottation vraie, 

l’entrainement et le drainage. Les ŵiĐƌophĠŶoŵğŶes tels Ƌue la ĐollisioŶ, la Đaptuƌe, l’attaĐheŵeŶt 
(Bloom and Heindel 1997) ou la géométrie des bords de Plateau (Haffner, Khidas et al. 2015) ne sont 

pas ĐoŶsidĠƌĠs pouƌ siŵplifieƌ l’appƌoĐhe ŵathĠŵatiƋue.  

La colonne est modélisée comme un réacteur parfaitement agité de volume V et contenant une 

concentration c en particules qui est stable au cours du temps comme présenté en figure 4. 3. 
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où ɷ =ܿଷ ܿଶ⁄   est appelé le coefficient de drainage. Ainsi, le débit massique ṁ4 de mousse collectée 

peut s’ĠĐƌiƌe: 

ṁ4 = Q4. c4 = (Qg. εlt).c4   (Equation 4. 16) 

en considérant que Q4 = Qg. ɸlt avec ɸlt la fƌaĐtioŶ voluŵiƋue d’eau daŶs la ŵousse à la hauteuƌ de h 

cm et au temps de vie t.  

Le modèle empirique développé par Gorain et al. (Gorain, Harris et al. 1998) montre que la fraction 

voluŵiƋue d’eau daŶs la mousse ɸlt décroit exponentiellement avec le temps de vie de la mousse t: 

lt  = εl0 . ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻܜ +  (Equation 4. 17)   ࡱ

avec Ld la constante de drainage de la mousse (min-1) formée pour une formulation donnée de la 

suspension aérée et à des paramètres procédé fixes.  E est une constante qui représente la fraction 

voluŵiƋue d’eau ƌĠsiduelle daŶs la ŵousse auǆ teŵps de vie loŶgs. Le temps de vie t est calculé en 

divisant la hauteuƌ de ŵousse paƌ la vitesse supeƌfiĐielle de l’aiƌ Jg. 

Ainsi: 

ṁ4 = [Qg. (εw0.ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻ࢚ +  ሻ]. c4   (Equation 4. 18)ࡱ

Et en conséquence:  

Q3 = Q2 – Q4 = Qg. εw0 - Qg. (εw0. ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻܜ + .ࢊࡸ−ሺܘ�܍ - ሻ= Qg. ε0 (1ࡱ ሻ࢚ − ࡱ ⁄૙࢝ࢿ )     

(Equation 4. 19) 

Et ṁ3 = ࢾ .  c2. Qg. εw0 (1 - ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻ࢚ − ࡱ ⁄૙࢝ࢿ . ࢾ = (  ሺ .ࢊࡸ−ሺܘ�܍ - ૙ + φ.c). Qg. ε0 (1࢝ࢿ . ࢍࡽࢂ.࢑.ࢉ ሻܜ ࡱ− ⁄૙࢝ࢿ )    

(Equation 4. 20) 

iii.     Equation bilan globale 

L’ĠƋuatioŶ ďilaŶ gloďale est Ġgale à zĠƌo Đaƌ le sǇstğŵe a atteiŶt son équilibre :    

ṁ1 + ṁ3 - (ṁ2 + ṁ5) = V. 
࢚ࢊ  ࢉࢊ  = 0 

Q1. c1 +  ࢾ .  ሺ .ࢊࡸ−ሺܘ�܍ - ૙ + Φ. c). Qg. εl0 (1࢒ࢿ . ࢍࡽࢂ.࢑.ࢉ ሻ࢚ − ࡱ ⁄૙࢒ࢿ ) – ((k. V + Φ. Qg. εl0) c + (Q1 - Qg. 

(εl0. ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻܜ +  c) = 0 . (ࡱ

(Equation 4. 21) 

 La constante de flottation k et le coefficient de drainage des particules ߜ sont déterminés en 

résolvant l’ĠƋuatioŶ ϰ.ϯϬ pouƌ ϰ et jusƋu’à 8 hauteuƌs de ŵousses diffĠƌeŶtes. L’oďjeĐtif est de 
minimiser la différence entre les valeurs calculées et les valeurs expérimentales des débits massiques 

d’aƌgile daŶs la ŵousse ṁ4. Dans le but de limiter le nombre de degrés de libeƌtĠ et d’oďteŶiƌ des 
solutioŶs fiaďles au sǇstğŵe d’ĠƋuatioŶs, Φ, le ƌatio de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ liĠ à l’eŶtƌaiŶeŵeŶt a ĠtĠ 
estimé en utilisant des données de la littérature. (Zheng, Franzidis et al. 2005) 
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c.    Estimation du facteur d’entrainement Φ à partir de la littérature et   

des données expérimentales  

 L’eŶtƌaiŶeŵeŶt est dĠĐƌit paƌ )heŶg et al. en 2006 comme un phénomène en 2 étapes qui a 

lieu dans un premier temps dans la partie supérieure de la suspension aérée où les particules sont 

entrainées dans le sillage des bulles. (Zheng, Johnson et al. 2006) Ils définissent une fonction de 

classification notée CFi, avec i désignant une classe granulométrique de particules, qui décrit 

l’eŶtƌaiŶeŵeŶt daŶs Đette ƌĠgioŶ. ۱�ܑ = ܘܑ܋ ⁄ܜܑ܋   (Equation 4. 22) 

Avec ܿ௜௣ la concentration massique en particules de la classe i dans le sillage des bulles et la  

suspension aérée environnante et ܿ௜௧ la concentration massique en particules de la classe i dans la 

suspension environnante seulement. La concentration ܿ௜௣ est mesurée par une technique 

d’ĠĐhaŶtilloŶŶage spĠĐifiƋue eŶ dessous de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ aĠƌĠe/ŵousse sĐhĠŵatisĠe eŶ 

figure 4. 4.  

 

Figure 4. 4 : MĠthode d’ĠĐhaŶtilloŶŶage de la suspeŶsioŶ aĠƌĠe eŶ dessous de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ aĠƌĠe / ŵousse 
(Zheng, Franzidis et al. 2005) 

Nous avions vu précédemment que la fonction de classification notée Ent prenait en compte 

l’iŶflueŶĐe de la ŵousse suƌ l’eŶtƌaiŶeŵeŶt. (Zheng, Johnson et al. 2006). La fonction CFi est donc la 

mieux adaptée pour ce modèle. 

En effet, dans le cas du modèle à 2 zones, Φ, le ƌatio de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ dû à l’eŶtƌaiŶeŵeŶt est dĠfiŶi 
à l’iŶteƌfaĐe eŶtƌe la pulpe aĠƌĠe et la ŵousse. Il Ŷe pƌeŶd doŶĐ pas eŶ Đoŵpte l’eŶtƌaiŶeŵeŶt daŶs 
la ŵousse ŵais ƌeŶd Đoŵpte ŶĠaŶŵoiŶs de l’effet du passage de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ 
aérée/mousse. La ĐoƌƌeĐtioŶ suivaŶte a dû lui ġtƌe appliƋuĠe Đaƌ uŶe iŵpoƌtaŶte peƌte d’eau se 
pƌoduit loƌsƋue les ďulles atteigŶeŶt l’iŶteƌfaĐe et l’eŶtƌaiŶeŵeŶt est liĠ de façoŶ liŶĠaiƌe au 
rendement en eau pour les fines particules. (Wang, Peng et al. 2015) 

Le voluŵe d’eau daŶs le sillage des ďulles d’aiƌ Vsillage a été calculé à partir de la corrélation empirique 

suivante. (George, Nguyen et al. 2004) ࢋࢍࢇ࢒࢒࢏࢙ࢂ = ,ሺ૙ࢋ࢒࢒࢛࢈ࢂ ૙૝૞. ૙,૟૝ૢ࡮܍܀ − ૙, ૜૚૝ሻ si 20 ≤ ReB ≤ 400 (Equation 4. 23) 

Avec ௕ܸ௨௟௟௘ le volume de la bulle et ReB le nombre de Reynolds de la bulle définit ci-après : 
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࡮ࢋࡾ = ࡮ࢁ૜૛ࢊࡸ࣋ µࡸ⁄   (Equation 4. 24) 

Avec ݀ଷଶ, le diameter de Sauter de la bulle, ܷ஻ la vitesse d’asĐeŶsioŶ de la ďulle et µ௅ la viscosité de 

l’eau.  

Pouƌ ƌappel ;voiƌ Đhapitƌe 1Ϳ la vitesse d’asĐeŶsioŶ ௕ܷde la bulle se calcule par le modèle de dérive de 

fluǆ seloŶ l’équation suivante. (Wallis 1969) ࡮ࢁሺ૚ − ሻ૛ࢍࢿ = ࢍࡶ ⁄ࢍࢿ ࢒ࡶ  +  ሺ૚ − ⁄ࢍࢿ ሻ (Equation 4. 25) 

avec ܬ� et ܬ௟ les vitesses superficielles de gaz et de liquide (m s-1)  respectivement et ߝ� le taux de 

vide.  

“i l’oŶ ĐoŶsidğƌe uŶ voluŵe uŶitaiƌe de suspeŶsioŶ aĠƌĠe, le voluŵe oĐĐupĠ paƌ l’aiƌ Vair peut être 

déduit du taux de vide et le nombre de bulles Nbulle peut être calculé à partir de Vair et Vbulle, le volume 

ŵoǇeŶ d’uŶe ďulle. Le voluŵe oĐĐupĠ paƌ les paƌtiĐules Vsolide est estimé à partir des bilans massiques 

eǆpĠƌiŵeŶtauǆ à uŶe hauteuƌ de ŵousse faiďle de ϱ Đŵ pouƌ ġtƌe pƌoĐhe des valeuƌs de l’iŶteƌfaĐe. 
La fraction liquide dans la mousse à une hauteuƌ de Ϭ Đŵ peut aloƌs ġtƌe ĐalĐulĠe daŶs l’hǇpothğse 
Ƌue seuls l’aiƌ et l’eau issus du sillage des ďulles soŶt ĐoŶseƌvĠs à l’iŶteƌfaĐe.  

࢕ࢋࢎ࢚ ૙࢒ࢿ =  (Equation 4. 26)  ࢋࢊ࢏࢒࢕࢙ࢂ+࢘࢏ࢇࢂ+ࢋࢍࢇ࢒࢒࢏࢙ࢂ.ࢋ࢒࢒࢛࢈ࡺࢋࢍࢇ࢒࢒࢏࢙ࢂ.ࢋ࢒࢒࢛࢈ࡺ

Un facteur de correction définit comme: ࢔࢕࢏࢚ࢉࢋ࢘࢘࢕ࢉ ࢋࢊ ࢛࢘ࢋ࢚ࢉࢇࡲ = ⁄࢕ࢋࢎ࢚ ૙࢒ࢿ ࢖࢞ࢋ૙࢒ࢿ   (Equation 4. 27) 

Avec ࢒ࢿ૙࢖࢞ࢋ la fraction liquide expérimentale dans la mousse à la hauteur de 0 cm.  

Ce facteur de correction est utilisé pour calculer Φ à partir des valeurs de CFi expérimentales 

déterminées par Zheng et al. (Zheng, Franzidis et al. 2005) � = ࢏ࡲ࡯ ×  (Equation 4. 28) ࢔࢕࢏࢚ࢉࢋ࢘࢘࢕ࢉ ࢋࢊ ࢛࢘ࢋ࢚ࢉࢇࡲ

Les valeurs de CFi de ƌĠfĠƌeŶĐe utilisĠes pouƌ l’Ġtude aiŶsi Ƌu’uŶ eǆeŵple soŶt pƌĠseŶtĠs en annexe 

4.6.  

d. Bilan par classes granulométriques 

Le CILAS fournit une distribution en volume des particules en fonction du diamètre dP. Connaissant la 

ŵasse voluŵiƋue de l’aƌgile et eŶ ĐoŶsidĠƌaŶt Ƌu’elle est hoŵogğŶe suƌ toutes les tailles de 
particules, on peut en déduire le débit massique en alimentation ṁi1 et dans la mousse ṁi4 et la 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ à l’ĠƋuiliďƌe dans la colonne ࢏ࢉ par classe granulométrique i et utiliser ces données 

pouƌ aliŵeŶteƌ le ŵodğle à deuǆ zoŶes. L’ĠƋuatioŶ ďilaŶ eŶ veƌsioŶ paƌtielle à ƌĠsoudƌe s’ĠĐƌit aloƌs 
de la façon suivante : 

ṁi1 + ṁi3 - (ṁi2 + ṁi5) = V. 
࢚ࢊ  ࢏ࢉࢊ  = 0 
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Qi1. ci1 +  ࢾ .  ሺ .ࢊࡸ−ሺܘ�܍ - Qg. εl0 (1 .(࢏ࢉ .࢏� + ૙࢒ࢿ . ࢍࡽࢂ.࢏࢑.࢏ࢉ ሻ࢚ − ࡱ ⁄૙࢒ࢿ  .Qi1 - Qg) + ࢏ࢉ (Qg. εl0 .࢏� + V .࢏࢑)) – (

(εl0. ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻܜ +  0 = (࢏ࢉ . (ࡱ

(Equation 4. 29) 

On voit que seules les constantes ܮௗ, ɸl0 et ܧ sont issues des données expérimentales en version 

gloďale Đaƌ elles tƌaduiseŶt le dƌaiŶage de l’eau daŶs la ŵousse, ŶoŶ Đelui des paƌtiĐules.  

Les résultats de cette étude seront donc présentés de façon globale sur toutes les classes 

granulométriques ou de façon partielle sur les classes à 3-5 µm et 10-12 µm.  

e. Conclusion 

 La ŵodĠlisatioŶ de pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ est Đoŵpleǆe et ŶĠĐessite l’appoƌt de diffĠƌeŶtes 
disĐipliŶes sĐieŶtifiƋues. Tƌois appƌoĐhes soŶt le plus ĐouƌaŵŵeŶt utilisĠes pouƌ l’aďoƌdeƌ. Les 
modèles physiques et mathématiques oŶt l’avaŶtage de peƌŵettƌe uŶe Đompréhension fine des 

mécanismes en jeu mais ils nécessitent de connaitre un grand nombre de paramètres parfois 

difficilement mesurables expérimentalement (ex : coefficient de trainée des bords de Plateau). Les 

modèles semi-empiriques basés sur les bilans matière sont les plus courants au niveau des pilotes 

iŶdustƌiels. CepeŶdaŶt, ils soŶt plus diffiĐileŵeŶt eǆtƌapolaďles d’uŶ pilote à l’autƌe et il est 
ŶĠĐessaiƌe d’effeĐtueƌ de Ŷouveauǆ essais loƌsƋue la Đhiŵie de la suspeŶsioŶ ĐhaŶge. Les ŵodğles 
CFD ont quant  à eux un fort potentiel. Ils permettent facilement des extrapolations à des pilotes de 

taille ou de gĠoŵĠtƌie diffĠƌeŶtes. La ŵise eŶ œuvƌe est ĐepeŶdaŶt Đoŵpleǆe et ŶĠĐessite des 
compétences et un appareillage (ordinateur et logiciel) spécifiques.  

 Le modèle utilisé pour la présente étude est un modèle semi empirique à 2 zones qui va 

permettre de dissocier les contributions des phénomènes de flottation vraie, de drainage et 

d’eŶtƌaiŶeŵeŶt et d’iŶteƌpƌĠteƌ les ƌĠsultats eǆpĠƌiŵeŶtauǆ. Nous l’appliƋuerons aussi en version 

partielle sur des classes granulométriques spécifiques.  

C. Présentation du pilote et schéma procédé 

a. Schéma procédé global du pilote 
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Figure 4. 5 : Schéma procédé simplifié du pilote de flottation en continu de Marcoule 

 En figure 4. 5 est présenté le schéma procédé simplifié du pilote de Marcoule (voir schéma 

complet en annexe 4.1). La colonne est en plastique transparent (PVC) et mesure 160 cm de haut 

pour un diamètre de 8 cm. Il est possible de moduler la hauteur car la colonne se constitue de 4 

tronçons démontables de 40 cm. 

i. Bullage 

 L’aiƌ est iŶjeĐtĠ à 1ϱ Đŵ du pied de la ĐoloŶŶe paƌ uŶ aĠƌateur Venturi (Haake NF) ainsi que 

représenté en figure 4. 6 de diamètre 4 mm dans lequel circule en boucle de la suspension à un débit 

élevé compris entre 10 et 14 L/min. La géométrie simple de cet aérateur limite les risques de 

ďouĐhage et d’eŶĐƌasseŵeŶt paƌ ƌappoƌt auǆ aĠƌateuƌs plus Đoŵpleǆes de tǇpe ŵĠlaŶgeuƌ statiƋue. 
Paƌ ailleuƌs, l’aƌgile ĠtaŶt ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue, il auƌait ĠtĠ diffiĐile de ƌeĐouƌiƌ à des aĠrateurs contenant 

des systèmes poreux similaires à ceux employés sur le Foamscan. Cela aurait nécessité de les 

ƌeŵplaĐeƌ eŶ Đouƌs d’essai. L’aĠƌateuƌ VeŶtuƌi est positioŶŶĠ pouƌ Ƌue l’iŶjeĐtioŶ soit tangentielle. 

Ce sǇstğŵe d’iŶjeĐtioŶ peƌŵet aussi d’Ġviter la sédimentation en pied de colonne en agitant la 

suspension.  
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Figure 4. 6 : Schéma de principe du Venturi (Beneventi, Rousset et al. 2006)  

L’aiƌ aŵďiaŶt est aspiƌĠ paƌ le VeŶtuƌi et son débit est régulé par un débitmètre volumique 

BƌoŶkhoƌst IN FLOW pilotĠ paƌ l’iŶteƌfaĐe iŶfoƌŵatiƋue LaďVIEW ;NatioŶal IŶstƌuŵeŶtͿ. Le 
débitmètre volumique est protégé en cas de coupure électrique ou arrêt non intentionnel de la 

pompe de recirculation par le système décrit en annexe 4.2. 

Le débit de recirculation qui passe à travers le Venturi est généré par une pompe volumétrique 

Mono C2XA de type à vis excentrée qui est particulièrement adaptée aux suspensions. La vis 

excentrée (rotor) représentée en figure 4. 7 touƌŶe à l’iŶtĠƌieuƌ de la douďle hĠliĐe du statoƌ Ƌui 
l’eŶtouƌe Đoŵŵe uŶe gaiŶe. UŶe ĐavitĠ ĐoŶtiŶue se foƌŵe et pƌogƌesse veƌs la soƌtie d’ĠvaĐuatioŶ de 
la pompe. Cette pompe permet de fournir un débit continu et sans à-coup qui est donc bien adapté 

pour réguler le flux de suspension dans le Venturi.  

 

Figure 4. 7 : Rotor (vis excentrée) de la pompe de recirculation Mono 

La calibration de cette pompe est donnée en annexe 4.3. Sa fréquence de rotation sera fixée à 32 Hz 

soit 11 L/ŵiŶ pouƌ les essais. Ce dĠďit de ƌeĐiƌĐulatioŶ est suffisaŶt pouƌ gĠŶĠƌeƌ uŶ dĠďit d’aiƌ 
compris entre 0 et 2 L/min. Nous avons ŵoŶtƌĠ Ƌue le dĠďit fouƌŶi paƌ la poŵpe Ŷ’Ġtait pas ŵodifiĠ 
lors du bullage.  

Deux casses vortex en forme de croix ont été placés à 2,5 cm au-dessus et 2,5 cm en dessous du 

poiŶt d’iŶjeĐtioŶ d’aiƌ. Ils peƌŵetteŶt d’aideƌ à uŶe dispeƌsioŶ hoŵogğŶe du fluǆ d’aiƌ suƌ la seĐtioŶ 
de la ĐoloŶŶe. Le pilote de GƌeŶoďle est ĠƋuipĠ d’uŶ sǇstğŵe de toŵogƌaphie paƌ ƌĠsistaŶĐe 
ĠleĐtƌiƋue ;pϮ+ d’IŶdustƌial ToŵogƌaphǇ “ǇsteŵsͿ Ƌui peƌŵet de ĐoŶŶaîtƌe le ĐoŶteŶu et la 
ƌĠpaƌtitioŶ de l’aiƌ daŶs la ŵousse ou daŶs la suspeŶsion aérée. Les électrodes placées en couronne 

(figure 4. 8Ϳ eŶvoieŶt suĐĐessiveŵeŶt uŶ ĐouƌaŶt ĠleĐtƌiƋue Ƌui est ƌeçu paƌ l’ĠleĐtƌode 
diamétralement opposée. Nous avons donc employé cette technique pour visualiser la distribution 

du taux de vide sur la section de la colonne à une hauteur de 10 cm en dessous du point 

d’aliŵeŶtatioŶ eŶ suspeŶsioŶ, soit de ϱϬ Đŵ de hauteuƌ de suspeŶsioŶ. Le pƌotoĐole dĠtaillĠ de la 

mesure est présenté en annexe 4.4.  
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Figure 4. 8 : Photogƌaphie de la ĐouƌoŶŶe d’ĠleĐtƌodes du toŵogƌaphe paƌ ƌĠsistaŶĐe ĠleĐtƌiƋue 

Les ƌĠsultats des ŵesuƌes de toŵogƌaphie pouƌ Ϯ dĠďits d’aiƌs daŶs uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile I77 à 50 

g/L et un ratio TTAB/illite de 0,9% sont présentés en figure 4. 9. 

(a) 
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(b) 

Figure 4. 9 : Mesures de tomographies par résistance électrique représentées en fonction du taux de vide ɸg pour des 
dĠďits d’aiƌ Qg de (a) 1 L/min et (b) 2 L/min 

OŶ voit Ƌue le tauǆ de vide se distƌiďue d’uŶe ŵaŶiğƌe ƌelativeŵeŶt homogène sur la section de la 

colonne pouƌ les deuǆ dĠďits d’aiƌ testĠs. A 1 L/ŵiŶ, la ŵoǇeŶŶe eŶ iŶstaŶtaŶĠ est de Ϯ,ϱ% et les 
valeurs minimales et maximales de taux de vide mesurées sont de 1% et 4% respectivement. A 2 

L/min, la moyenne est de 2,1% et les valeurs minimales et maximales sont de 0,5% et 3,8%. 

CepeŶdaŶt, suƌ la duƌĠe d’aĐƋuisitioŶ de l’oƌdƌe de ϯ à ϱ ŵiŶutes, le taux de vide moyen à 1 L/min est 

de 1,95 ± 0,39% et de 2,24 ± 0,35% à 2 L/min. Il augmente donc bien en moyenne lorsque le débit 

d’aiƌ augŵeŶte.    

ii. Alimentation 

 La colonne est alimentée en suspension par une pompe péristaltique (FH100X de 

ThermoScientific) dont la calibration est donnée en annexe 4.ϱ. Le dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ seƌa fiǆĠ à 
Ϭ,ϱ L/ŵiŶ pouƌ tous les essais soit ϱϯ tƌ/ŵiŶ. Le poiŶt d’iŶjeĐtioŶ de l’aliŵeŶtatioŶ est situé à une 

hauteur de 60 cm, soit au milieu du 2ème tronçon en partant du bas. Il se crée donc une zone de 

contact à contre-courant eŶtƌe le fluǆ d’aliŵeŶtatioŶ et le fluǆ de ďullage.  

La Đuve d’aliŵeŶtatioŶ de ϯϬ L eŶ plastiƋue est agitĠe paƌ uŶ agitateur ;‘W Ϯ8 d’IKAͿ à hĠliĐe à ϰ 
pâles de 1Ϭ Đŵ de diaŵğtƌe. Le Đhoiǆ s’est poƌtĠ veƌs uŶe gĠoŵĠtƌie hĠliĐe Đaƌ Đ’est le ŵoďile le plus 
adaptĠ pouƌ la ŵise et le ŵaiŶtieŶ eŶ suspeŶsioŶ. Il peƌŵet d’avoiƌ uŶ faiďle ĐisailleŵeŶt, uŶe faiďle 
turbulence mais un très bon pompage avec un débit axial du haut vers le bas.  

Par ailleurs, la tige devait être suffisamment longue pour permettre de positionner le mobile de 

l’agitateuƌ à uŶe hauteuƌ ĐoƌƌespoŶdaŶt au tieƌs du diaŵğtƌe de la pâle du ŵoďile soit ϯ,ϯ Đŵ. La 
loŶgueuƌ de tige de ϱϰ Đŵ peƌŵet de l’atteiŶdƌe. Les diŵeŶsioŶs de la Đuve ;hauteuƌ ϰϱ Đŵ et laƌgeuƌ 
29 cm) ne sont cependant pas idéales car le rapport de la hauteur sur la largeur doit idéalement être 
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égal à 1. La présence de baffles permettrait aussi de casser un éventuel vortex dans la cuve. Des 

améliorations pourraient donc être apportées au dispositif. (Kobayashi, Ohshiro et al. 2016)  

Les bilans massiques réalisés pendant les essais montrent cependant que le mélange était homogène 

au fil du teŵps et Ƌu’il Ŷ’Ǉ avait pas de dĠpôt daŶs la Đuve eŶ fiŶ d’essai.  

iii. Evacuation des rejets 

 Description des dispositifs par électrovanne et pompe péristaltique 

 Le pied de ĐoloŶŶe a la foƌŵe d’uŶ eŶtoŶŶoiƌ pouƌ Ġviteƌ les aĐĐuŵulatioŶs de ŵatiğƌe. Le 
pilote de MaƌĐoule est ĠƋuipĠ d’uŶe électrovanne (2875A de Burkert) à ouverture variable pilotée 

paƌ l’iŶteƌfaĐe de ĐoŶtƌôle ĐoŵŵaŶde. Elle foŶĐtioŶŶe eŶ ŵode manuel et en mode automatique où 

elle est alors régulée par les  informations envoyées par le capteur de niveau qui sera décrit dans la 

suite. La suspeŶsioŶ s’ĠĐoule paƌ la vaŶŶe daŶs uŶ ďaĐ de ƌĠteŶtioŶ ƌaĐĐoƌdĠ à uŶe poŵpe 
volumétrique (53020 de Jabsco) qui permet de le vidanger. Le pilote de Grenoble a quant à lui un 

fonctionnement différent. Une pompe péristaltique ƌĠgulĠe de la ŵġŵe façoŶ Ƌue l’ĠleĐtƌovaŶŶe 
par le capteur de niveau est raccordée au pied de la colonne qui a été modifié pour raccorder la 

pompe directement sans coude.  Cette configuration est mieux adaptée aux suspensions concentrées 

Đaƌ l’ĠleĐtƌovaŶŶe a uŶ diaŵğtƌe de passage tƌğs faiďle et se ďouĐhe loƌsƋue la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ est tƌop 
élevée (ex : 1ϬϬ g/L d’aƌgile IϳϳͿ. CeƌtaiŶs essais sont donc réalisés sur la maquette de Grenoble.  

 Il faudƌa ĠƋuipeƌ le pilote de MaƌĐoule d’uŶe poŵpe pĠƌistaltiƋue pouƌ les essais suƌ la teƌƌe 
car le risque de bouchage par sédimentation est important.   

 Etude de l’iŶflueŶĐe de l’augŵeŶtatioŶ de la ĐoloŶŶe d’eau suƌ le dĠďit de la ǀaŶŶe eŶ 
pied de colonne 

 L’augŵeŶtatioŶ de la hauteuƌ de ĐoloŶŶe d’eau pƌovoƋue uŶe augŵeŶtatioŶ de pƌessioŶ au 
Ŷiveau de l’ĠleĐtƌovaŶŶe Ƌui pouƌƌait poteŶtielleŵeŶt ŵodifieƌ le dĠďit d’ĠĐouleŵeŶt des ƌejets. 
Nous avons donc effeĐtuĠ uŶe sĠƌie de ŵesuƌes aveĐ de l’eau du ƌoďiŶet Ƌui oŶt ĐoŶsistĠ à Đhoisiƌ ϯ 
hauteuƌs de ĐoloŶŶe d’eau et à fiǆeƌ le pouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe V01 de la vanne. Nous avons ensuite 

dĠteƌŵiŶĠ pouƌ ĐhaƋue hauteuƌ et pouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe, le dĠďit d’aliŵentation permettant 

d’avoiƌ uŶ Ŷiveau staďle à la hauteuƌ souhaitĠe. Les ƌĠsultats oďteŶus soŶt pƌĠseŶtĠs eŶ figure 4. 10.  
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Figure 4. 10 : PouƌĐeŶtage d’ouǀeƌtuƌe de la ǀaŶŶe de ƌejet eŶ foŶĐtioŶ du dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ pouƌ diffĠƌeŶtes hauteuƌ 
de ĐoloŶŶe d’eau 

OŶ voit Ƌue l’iŶflueŶĐe de la hauteuƌ de ĐoloŶŶe d’eau Đƌoit aveĐ le dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ et doŶc le 

pouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe de la vaŶŶe. Les diffĠƌeŶĐes soŶt faiďles eŶtƌe les ĐoloŶŶes d’eau de ϳϱ et 
8ϱ Đŵ ŵais s’aĐĐeŶtueŶt à 11ϱ Đŵ. DaŶs le Đas des essais suƌ l’aƌgile, Ŷous tƌavailleƌoŶs à uŶ dĠďit 
d’aliŵeŶtatioŶ faiďle de Ϭ,ϱ L/ŵiŶ et uŶe hauteuƌ de colonne de suspension comprise entre 95 et 

1Ϭϱ Đŵ. L’iŶflueŶĐe des vaƌiatioŶs de ĐoloŶŶe d’eau devƌait doŶĐ ġtƌe liŵitĠes et ĐoŵpeŶsĠe paƌ le 
système de régulation de niveau.   

iv. Collecte des mousses 

 Les mousses sont aspirées à des hauteurs ajustables paƌ l’iŶteƌŵĠdiaiƌe d’uŶ ĐôŶe 
d’aspiƌatioŶ ƌĠalisĠ à façoŶ paƌ iŵpƌessioŶ ϯD ƌeliĠ à uŶe fiole de ϱ L sous vide. Ce sǇstğŵe est 
effiĐaĐe pouƌ les ŵousses huŵides ĐoŶteŶaŶt au ŵiŶiŵuŵ 1 à Ϯ% d’eau. Ce sǇstğŵe a l’avaŶtage 
d’ġtƌe plus fleǆiďle Ƌue la ĐolleĐte par débordement pour laquelle on ne peut pas modifier la hauteur. 

v. Interface de contrôle commande 

 Une interface de contrôle commande a été développé au LGP2 sous LabVIEW pour ce pilote. 

Elle se présente sous la forme suivante en figure 4. 11 :  

 

Figure 4. 11 : Interface graphique du système de contrôle commande de la colonne 

- En zone 1, oŶ tƌouve l’iŵage des ďulles aĐƋuise eŶ diƌeĐt paƌ la ĐaŵĠƌa et l’iŵage apƌğs 
traitement par LabVIEW. Les bulles réellement sélectionnées pour les calculs sont en rouge. 

La suƌfaĐe ŵoǇeŶŶe et le Ŷoŵďƌe de ďulles de l’iŵage soŶt ĠgaleŵeŶt affiĐhĠs.  
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- En zone 2, il est possiďle d’estiŵeƌ le taux de vide en direct dans la colonne en entrant la 

masse volumique du solide ʌS, du liquide ʌL et la fraction solide. Par ailleurs, on peut aussi 

estimer la hauteur de suspension aérée Z (relativement au piquage bas du capteur) à partir 

de la mesure de pression différentielle du capteur de niveau. Ce calcul prend en compte à la 

fois la suspeŶsioŶ et la pƌessioŶ supplĠŵeŶtaiƌe liĠe au poids de la ŵousse à paƌtiƌ d’uŶe 
hǇpothğse suƌ la fƌaĐtioŶ d’aiƌ daŶs la ŵousse ɸm. Elle est généralement autour de 90%. La 

formule de calcul sera donnée au paragraphe suivant. Les résultats de ces calculs ne sont pas 

enregistrés daŶs la veƌsioŶ aĐtuelle de l’appliĐatioŶ. 
- En zone 3 sont représentés les tracés en direct de mBar0, la pression différentielle du 

capteur de niveau, Refmbar0, la pression différentielle de niveau de consigne, mBar1, la 

pression différentielle du capteur de taux de vide, V01, le pouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe de 
l’ĠleĐtƌovaŶŶe, SPair, la valeuƌ de ĐoŶsigŶe du dĠďit d’aiƌ et MVair, la valeur réelle du débit 

d’aiƌ.  
- En zone 4 se situe le système de contrôle du dispositif de mesure de taille de bulles. Il est 

possiďle d’aĐtioŶŶeƌ la poŵpe de ƌeŵplissage et de ĐoŶtƌôleƌ les Ϯ vaŶŶes ŵaŶuelleŵeŶt.  
- En zone 5, on trouve les boutons peƌŵettaŶt de fiǆeƌ le pouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe du 

dĠďitŵğtƌe voluŵiƋue pouƌ l’iŶjeĐtioŶ d’aiƌ. UŶ tauǆ d’ouveƌtuƌe de 1ϬϬ% ĐoƌƌespoŶd à ϳ,ϱ 
L/ŵiŶ. La valeuƌ ƌĠelle de dĠďit est affiĐhĠe et uŶ voǇaŶt peƌŵet d’aveƌtiƌ l’opĠƌateuƌ si la 
valeur de consigne n’est pas atteiŶte.  

- En zone 6 sont affichées les valeurs mesurées de pression différentielle correspondant au 

niveau et au taux de vide. Il est possible ici de fixer une valeur consigne de pression 

différentielle de niveau. Le bouton OFF ! permet de mettre à zéro le capteur de taux de vide. 

Il faut l’aĐtioŶŶeƌ loƌsƋue la ĐoloŶŶe est ƌeŵplie de suspeŶsioŶ ŵais avaŶt le ďullage. Cette 
doŶŶĠe Ŷ’est ĐepeŶdaŶt pas eŶƌegistƌĠe daŶs la veƌsioŶ aĐtuelle de l’appliĐatioŶ ŵais elle est 
prise en compte dans les calculs de la zone 2. A droite de la zone 6, on trouve un bouton 

OFF ! ĠƋuivaleŶt pouƌ le Đapteuƌ de Ŷiveau. Il faut l’aĐtioŶŶeƌ loƌsƋue la ĐoloŶŶe est vide ŵais 
il Ŷ’est pas ŶoŶ plus eŶƌegistƌĠ.  

- En zone 7 soŶt loĐalisĠs les ďoutoŶs peƌŵettaŶt de ĐoŶtƌôleƌ l’ĠvaĐuatioŶ des ƌejets. OŶ peut 
travailler en mode manuel ou automatique pour les essais en continu.  

b. Régulation du niveau 

i. Principe 

 Le niveau Z dans la colonne est régulé par mesure de pression différentielle ΔP entre deux 

piƋuages situĠs à uŶe distaŶĐe de 1Ϭ Đŵ l’uŶ de l’autƌe ;ŶotĠe h1-h0). Le capteur, de type Deltabar S 

d’EŶdƌess + Hauseƌ, tƌaŶsŵet les iŶfoƌŵatioŶs à l’oƌdiŶateuƌ paƌ ĐouƌaŶt suƌ uŶe plage de pƌessioŶ 
allant de 0 à 10 mbar. Le schéma de principe est présenté en figure 4. 12.  
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Figure 4. 12 : Schéma de principe du capteur de pression différentielle 

On définit par �௟  la masse volumique du liquide, �௠ la ŵasse voluŵiƋue de la ŵousse d’aƌgile et �ீௌ௅ 

la ŵasse voluŵiƋue du ŵĠlaŶge eau/gaz/solide ;suspeŶsioŶ aĠƌĠeͿ. L’ĠĐƌituƌe des pƌessioŶs doŶŶe 
les égalités suivantes : ࡼࢤ = ૚ࢎࢍࡸ࣋ − ૚ࢎሺࢍ࢓࣋] − ૙ࢎ − ሻࢆ + ࢆࢍࡸࡿࡳ࣋ + ࡼࢤ [૙ࢎࢍࡸ࣋ = ૚ࢎࢍࡸ࣋ − ૚ࢎሺࢍ࢓࣋ − ૙ሻࢎ + ࢆࢍ࢓࣋ − ࢆࢍࡸࡿࡳ࣋ − ૚ࢎࢍࡸ࣋−ࡼࢤ ૙ࢎࢍࡸ࣋ + ૚ࢎሺࢍ࢓࣋ − ૙ሻࢎ + ૙ࢎࢍࡸ࣋ ࢍ࢓࣋ሺࢆ = −  (ࢍࡸࡿࡳ࣋

ࢆ = ૚ࢎࢍࡸ࣋−۾�  + ૚ࢎሺࢍ࢓࣋ − ૙ሻࢎ + ࢍ࢓࣋૙ࢎࢍࡸ࣋ − ࢍࡸࡿࡳ࣋  

ࢆ = ࢍࡸࡿࡳ࣋−ࢍ࢓࣋૙ሻࢎ−૚ࢎሺࢍ࢓࣋+૙ሻࢎ−૚ࢎሺࢍࡸ࣋−۾�    (Equation 4. 30) 

Or comme: 

ࡸࡿࡳ࣋ = ሺ૚ࡸࡿ࣋ − ࢓࣋ ሻ (Equation 4. 31) etࡳࢿ = ሺ૚ࡸࡿ࣋ −  ሻ (Equation 4. 32)࢓ࢿ

avec ீߝ, le taux de vide et ߝ௠, la fƌaĐtioŶ d’aiƌ daŶs la mousse égale à 90% environ.  

OŶ oďtieŶt l’ĠƋuatioŶ suivaŶte :  

ࢆ = ૚ࢎሺࢍࡸ࣋−۾�  − ૙ሻࢎ + ሺ૚ࡸࡿ࣋ − ૚ࢎሺࢍሻ࢓ࢿ − ሺ૚ࡸࡿ࣋૙ሻࢎ − ࢍሻ࢓ࢿ − ሺ૚ࡸࡿ࣋ − ࢍሻࡳࢿ  

ࢆ = [ሻ࢓ࢿ+ࡳࢿሺ]ࢍࡸࡿ࣋૙ሻࢎ−૚ࢎሺࢍሻ࢓ࢿ−ሺ૚ࡸࡿ࣋+૙ሻࢎ−૚ࢎሺࢍࡸ࣋−۾�   (Equation 4. 33) 

Cette expression de Z prend donc en compte à la fois les propriétés de la suspension aérée (masse 

volumique et taux de vide) et de la mousse ;fƌaĐtioŶ d’aiƌͿ.  

Du poiŶt de vue pƌatiƋue, l’opĠƌateuƌ fiǆe uŶe ĐoŶsigŶe de pƌessioŶ diffĠƌeŶtielle Refmbar0 entre 0 

et 10 mbar (soit environ 10 et 0 cm) qui va pouvoir être maintenue grâce au système de régulation 
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PID (Proportionnel Intégral Dérivé) intégré dans le logiciel de contrôle commande qui va modifier le 

degƌĠ d’ouveƌtuƌe V01 de l’électrovanne située en pied de colonne.  

ii. Régulation par PID 

 La régulation par PID (Proportionnel Intégral Dérivé) est couramment employée pour le 

contrôle des procédés. Le système peut être représenté par le schéma suivant en figure 4. 13 : 

 

Figure 4. 13 : Schéma du système de régulation du niveau par mesure de pression différentielle (mbar0) et action sur la 
vanne de rejet (% ouverture V01) (Ishiguro and Koopal 2016) 

Il s’agit d’uŶe ďouĐle fermée car la consigne est fixe et comparée en permanence à ce qui est mesuré 

et le pƌogƌaŵŵe agit suƌ l’aĐtioŶŶeuƌ ;l’ĠleĐtƌovaŶŶeͿ via le sigŶal Đommande qui agit sur le procédé.  

Dans le cas du pilote, seules les corrections Proportionnelles et Intégrales sont utilisées. Le 

programme récupère la mesure mbar0 au temps t, la compare à la consigne Refmbar0, calcule 

l’eƌƌeuƌ ĐoƌƌespoŶdaŶte e au temps t. Il iŶtğgƌe eŶsuite l’eƌƌeuƌ paƌ appƌoǆiŵatioŶ tƌapĠzoïdale à 
paƌtiƌ de l’eƌƌeuƌ ĐalĐulĠe et ŵĠŵoƌisĠe au teŵps t-1 ainsi que représenté en figure 4. 14. La valeur 

de cette intégrale est notée I.  

 

Figure 4. 14 : Calcul de I, l’iŶtĠgƌatioŶ de l’eƌƌeuƌ eŶtƌe t-1 et t (ici Te et 2Te) par approximation trapézoïdale (Ishiguro and 
Koopal 2016) 

UŶ sǇstğŵe de ŵaǆiŵisatioŶ peƌŵet eŶsuite d’Ġviteƌ les valeuƌs aďeƌƌaŶtes. La ĐoŵŵaŶde u, qui 

ĐoƌƌespoŶd au pouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe de la vaŶŶe, est eŶsuite ĐalĐulĠe de la façoŶ suivaŶte : ࢛ = ࢋሺࡷ +  ሻ (Equation 4. 34)ࡵ

u est elle aussi maximisée. K correspond au facteur de proportionnalité entre le signal de commande 

u et d’eƌƌeuƌ e et est fixé à 20 dans le programme de contrôle commande pouƌ les essais. L’iŶtĠƌġt de 
Đette ĐoƌƌeĐtioŶ est Ƌue plus l’eƌƌeuƌ est gƌaŶde plus la ĐoƌƌeĐtioŶ est gƌaŶde.  
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Le facteur de correction intégrale Ti est aussi ajustable dans le logiciel de contrôle commande et fixé 

à ϮϮ. Il se dĠfiŶit Đoŵŵe ĠtaŶt l’iŶveƌse de la peŶte d’iŶtĠgƌatioŶ de l’eƌƌeuƌ e en fonction du temps t 

ainsi que représenté en figure 4. 15. 

 

Figure 4. 15 : Représentation graphique du facteur de correction intégral Ti (Ishiguro and Koopal 2016) 

La ĐoƌƌeĐtioŶ iŶtĠgƌale teŶd à augŵeŶteƌ la ĐoƌƌeĐtioŶ si l’eƌƌeuƌ ƌeste ĐoŶstaŶte.  

Le choix de valeurs données à K et Ti a été affiné par des essais directs sur le pilote soumis à des 

perturbations de la hauteur de liquide.  

c. Mesure du taux de vide  

i. Principe 

 Le capteur de pression différentielle pour la mesure de taux de vide est identique à celui 

utilisĠ pouƌ la ŵesuƌe de Ŷiveau. L’ĠƋuatioŶ ƌeliaŶt la ŵesuƌe de pƌessioŶ diffĠƌeŶtielle ܲ߂ au taux 

de vide ீߝ  s’ĠĐƌie de la façon suivante avec les notations représentées dans la  figure 4. 16:  

 

Figure 4. 16 : Schéma de principe de la mesure de taux de vide ࡼࢤ = ૚ࢎࢍࡸ࣋ − ૚ࢎሺࢍࡸࡿࡳ࣋] − ૙ሻࢎ + ࡼࢤ [૙ࢎࢍࡸ࣋ = ૚ࢎࢍࡸ࣋ − ሺ૚ࡸࡿ࣋] − ૚ࢎሺࢍ ሻࡳࢿ − ૙ሻࢎ + ࡳࢿ [૙ࢎࢍࡸ࣋ = ૙ሻࢎ−૚ࢎሺࢍࡸࡿ࣋૙ሻࢎ−૚ࢎሺࢍሻࡸࡿ࣋−ࡸ࣋ሺ−ࡼࢤ  (Equation 4. 35) 

 Pouƌ Đe ĐalĐul, Ŷous feƌoŶs l’hǇpothğse Ƌue  �ௌ௅, la masse volumique de la suspension dans la 

ĐoloŶŶe à l’ĠƋuiliďƌe est Ġgale à �௥௘௝௘௧, la masse volumique de la suspension dans les rejets en pied 

de ĐoloŶŶe. Ce tǇpe d’hǇpothğse est ĐouƌaŵŵeŶt eŵploǇĠ daŶs la littĠƌatuƌe loƌsƋue 
l’ĠĐhaŶtilloŶŶage daŶs la ĐoloŶŶe Ŷ’est pas possiďle et que les particules sont fines. (Dobby, Yianatos 

et al. 1988) 
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Le capteur est réglé sur une plage de transmission allant de - 5 à 5 mbar qui correspond aux 

pressions qui seront mesurées dans notre cas selon les prévisions présentées dans la figure 4. 17 ci-

dessous :  
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Figure 4. 17 : Prévisions des mesures de pression différentielle en fonction de la fraction massique Ms d’aƌgile daŶs la 
suspension et du taux de vide ɸg 

La précision de mesure du taux de vide par cette technique ainsi la justification du choix de 

l’ĠĐaƌteŵeŶt des piƋuages du Đapteuƌ est pƌĠseŶtĠe daŶs la suite.  

ii. Estimation de la précision de la mesure de taux de vide et choix de la 

distance entre les piquages 

 Précision de la mesure 

 UŶe estiŵatioŶ de la pƌĠĐisioŶ des ŵesuƌes de tauǆ de vide a ĠtĠ ƌĠalisĠe daŶs l’eau du 
ƌoďiŶet eŶ faisaŶt ďulleƌ de l’aiƌ à des dĠďits ĐƌoissaŶts Đoŵpƌis eŶtƌe Ϭ,ϱ et ϰ,ϳ L/ŵiŶ soit uŶe vitesse 
superficielle du gaz Jg allant de ϵ,ϵϱ à ϵϯ,ϱϱ Đŵ/ŵiŶ. L’ĠƋuatioŶ 3.6 se simplifie de la façon suivante 

pouƌ l’eau seule : ࡳࢿ =  ૙ሻ (Equation 4. 36)ࢎ−૚ࢎሺࢍࡸ࣋ࡼࢤ

Les données de pression différentielle sont acquises sur une plage de temps de 10 min environ pour 

ĐhaƋue dĠďit d’aiƌ et les ƌĠsultats soŶt pƌĠseŶtĠs eŶ figure 4. 18.  
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Figure 4. 18 : RĠsultats des ŵesuƌes de tauǆ de ǀide eŶ foŶĐtioŶ du dĠďit d’aiƌ et de la ǀitesse supeƌfiĐielle de l’aiƌ Jg dans 
l’eau du ƌoďiŶet 

OŶ voit Ƌue l’ĠĐaƌt tǇpe est au ŵaǆiŵuŵ de Ϭ,Ϯϯ% suƌ le tauǆ de vide et Ƌu’il est doŶĐ tƌğs faiďle 
devant les grandeurs de taux de vide mesurées.  

 Choix de la distance entre les piquages 

 La distance sélectionnée qui sépare les piquages du capteur est de 1Ϭ Đŵ. EŶ l’augŵeŶtaŶt à 
ϮϬ Đŵ, il auƌait ĠtĠ poteŶtielleŵeŶt possiďle d’oďteŶiƌ uŶ tauǆ de vide plus ƌepƌĠseŶtatif Đaƌ 
ĠĐhaŶtilloŶŶĠ suƌ uŶ plus gƌaŶd voluŵe de suspeŶsioŶ aĠƌĠe. L’estiŵatioŶ du ƌappoƌt sigŶal suƌ ďƌuit 
montre en plus, ainsi que représenté en figure 4. 19 que cette modification améliorerait la qualité 

des données.  
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Figure 4. 19 : Rapport signal sur bruit en fonction de la vitesse superficielle du gaz pour un espacement des piquages de 
10 cm (valeurs expérimentales) et de 20 cm (valeurs calculées) 

Nous Ŷ’avoŶs ĐepeŶdaŶt pas pu ŵettƌe eŶ œuvƌe Đette optioŶ Đaƌ il Ŷ’Ġtait pas possiďle d’Ġlaƌgir la 

plage de communication du capteur à 0-20 mbar.  
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d. Mesure de taille de bulles 

i. Les technologies existantes 

 Une grande variété de technologies permettant de mesurer la taille des bulles dans des 

solutions et des suspensions ont été développées au cours de 50 dernières années. Les plus simples 

consistent à mesurer la fréquence des bulles et leur volume total dans une burette . D’autƌes auteurs 

ont ensuite développé des sondes de conductivité (Hao, Liu et al. 2003) ou des fibres optiques (IRSN 

2015) qui permettent de mesurer localement la fréquence à laquelle le faisceau de lumière est 

bloqué par les  bulles et la durée de ces blocages. La PDA (Phase Doppler Anemometry) est aussi une 

ŵĠthode d’aŶalǇse loĐale. Deuǆ faisĐeauǆ laseƌ iŶĐideŶts soŶt diƌigĠs suƌ uŶ petit voluŵe. Le passage 
du bulle engendre alors une dispersion du signal. Le décalage de phase entre les 2 signaux incidents 

est proportionnel au diamètre de bulle. Cette technique est applicable sur des suspensions. (Arnold 

and Aplan 1986) La technique appelée CSP (Capillary Suction Probe) est aussi évoquée. (Gaudin 

1957; Arnold and Aplan 1986; JAEA 2012). Elle consiste à aspirer les bulles dans un fin capillaire par 

l’iŶteƌŵĠdiaiƌe d’uŶe poŵpe. Les bulles sont alors déformées  en cylindre et on peut retrouver le 

diamètre équivalent des bulles en mesurant la hauteur du cylindre par un capteur photosensible. 

Cette teĐhŶiƋue Ŷ’est ĐepeŶdaŶt pas appliĐaďle auǆ suspeŶsioŶs ĐoŶteŶaŶt des solides et peut 
peƌtuƌďeƌ l’ĠƋuiliďƌe du ŵilieu eŶ ƌaisoŶ de l’aspiƌatioŶ. Elle peƌŵet de ŵesuƌeƌ les tailles de ďulles 
allant de 0,4 à 7 mm en modulant le diamètre du capillaire. La méthode de dérive de flux évoquée au 

chapitre 1 est couramment employée en milieu industriel pour calculer la taille de bulle à partir du 

taux de vide et des vitesses superficielles de gaz et de liquide. (Dobby, Yianatos et al. 1988; 

Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016) Elle a le dĠsavaŶtage de ŶĠĐessiteƌ l’ĠtaďlisseŵeŶt d’hǇpothğses suƌ 
la viscosité de la suspension et la densité des agrégats bulle/particules.  

Les teĐhŶiƋues utilisaŶt l’iŵageƌie photo ou caméra sont bien décrites dans la littérature. Deux 

stƌatĠgies d’aŶalǇses ĐohaďiteŶt. CeƌtaiŶs auteuƌs dĠĐƌiveŶt uŶe pƌise de vue directe au niveau de 

colonnes transparentes (Arnold and Aplan 1986; Beneventi, Rousset et al. 2006) aloƌs Ƌue d’autƌes 
ont développé des dispositifs peƌŵettaŶt d’isoleƌ les ďulles dans une chambre pour la prise de vue 

(Smith and Warren 1989; Allix, Zeno et al. 2011; Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016). La seconde option 

est la plus favorable lorsque les suspensions sont troubles et donc dans le cas des argiles. Par ailleurs, 

les technologies actuelles permettent de stocker de grandes quantités de clichés qui sont analysés de 

façon automatisée (Vinnett and Alvarez-Silva 2015) et les distributions obtenues sont assez bien 

ƌepƌĠseŶtatives de la ƌĠalitĠ si l’ĠĐhaŶtilloŶŶage est ĐoƌƌeĐt. Le diaŵğtƌe de la veiŶe 
d’ĠĐhaŶtilloŶŶage doit ġtƌe ďieŶ supĠƌieuƌ à Đelui des ďulles pouƌ Ƌu’elles Ŷe soieŶt pas dĠfoƌŵĠes 
(ex : 1,5 cm de diamètre pour des bulles entre 0,3 et 1,3 mm (Farrokhpay, Ndlovu et al. 2016)).  

ii. Description du système utilisé sur le pilote 

 Le dispositif développĠ pouƌ le pilote se ĐoŶstitue d’uŶ sǇstğŵe peƌŵettaŶt de ĐolleĐteƌ les 
ďulles paƌ gƌavitĠ daŶs uŶe veiŶe de 1 Đŵ de diaŵğtƌe ƌeŵplie d’eau et d’uŶe petite ƋuaŶtitĠ de 
tensioactif (égale à la quantité de tensioactif libre en solution) qui est relié à une fenêtre éclairée. 

Cette feŶġtƌe lĠgğƌeŵeŶt iŶĐliŶĠe peƌŵet de faiƌe passeƌ les ďulles daŶs le plaŶ foĐal d’uŶe caméra 

ƌapide ;Basleƌ de tǇpe ACAIϯϬϬͿ Ƌui pƌeŶd des ĐliĐhĠs toutes les seĐoŶdes. Les ďulles d’aiƌ pƌeŶŶeŶt 
eŶsuite la plaĐe de l’eau daŶs le ƌĠservoir placé au-dessus de la fenêtre.  
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UŶ sǇstğŵe de poŵpe et de vaŶŶe autoŵatiƋue peƌŵet d’effeĐtueƌ le ƌeŵplissage du ƌĠseƌvoiƌ situĠ 
au soŵŵet de la feŶġtƌe à paƌtiƌ d’uŶ ƌĠseƌvoiƌ aŶŶeǆe situĠ eŶ paƌallğle à la ĐoloŶŶe. UŶe vaŶŶe 
permet de fermer le passage eŶtƌe la veiŶe et la feŶġtƌe loƌs du ƌeŵplissage du ƌĠseƌvoiƌ afiŶ d’isoleƌ 
la colonne de flottation ainsi que représenté en figure 4. 20.  

 

Figure 4. 20 : SĐhĠŵa de pƌiŶĐipe du sǇstğŵe d’aŶalǇse de taille de ďulles 

Les images sont ensuite traitées par une application du logiciel LabVIEW qui sélectionne les bulles, 

calcule leur périmètre et en déduit un diamètre équivalent ainsi que décrit ci-après.  

iii. Traitement des images par LabVIEW 

Le traitement des images brutes (voir figure 4. 21) enregistrées par la caméra se compose de 4 

Ġtapes. Il est effeĐtuĠ paƌ l’appliĐatioŶ VisioŶ de NatioŶal IŶstƌuŵeŶt. 

 Il  

Figure 4. 21 : Image brute enregistrée par la caméra 

L’Ġtape 1 ĐoŶsiste à ƌĠaliseƌ uŶ seuillage automatique (passage d'une image niveau de gris à une 

image binaire). OŶ oďtieŶt aloƌs l’iŵage ƌepƌĠseŶtĠe eŶ figure 4. 22 : 
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Figure 4. 22 : Image après seuillage automatique 

L’Ġtape Ϯ peƌŵet eŶsuite de Đoŵďleƌ les « trous » sur les bulles correspondant aux reflets 

(option « Advance Morphology fill ») en figure 4. 23. 

 

Figure 4. 23 : Image après comblement des « trous » dus aux reflets 

Les oďjets eŶ dessous et dessus d’uŶ pĠƌiŵğtƌe de ϱϬ et de 8ϬϬ piǆels ƌespeĐtiveŵeŶt soŶt eŶsuite 
ĠliŵiŶĠs peŶdaŶt l’Ġtape ϯ aiŶsi Ƌue ƌepƌĠseŶtĠ eŶ figure 4. 24.  

 

Figure 4. 24 : Image après élimination des objets de périmètre compris entre 50 et 800 pixels  

Enfin, la 4ème Ġtape peƌŵet d’ĠliŵiŶeƌ les oďjets doŶt le faĐteuƌ de foƌŵe est tƌop ĠlevĠ. Le ƌatio des 
aǆes ĠƋuivaleŶts de l’ellipse doit ġtƌe Đoŵpƌis eŶtƌe Ϭ,8 et 1,ϱ. Pouƌ ĐhaƋue iŵage, le Ŷoŵďƌe de 
bulles et le diamètre moyen en nombre après traitement est donné. Il est possible de déduire 

eŶsuite uŶ diaŵğtƌe eŶ Ŷoŵďƌe et uŶ diaŵğtƌe de “auteƌ ŵoǇeŶ suƌ uŶe sĠƌie d’iŵages.  

e. Conclusion 

 Le pilote de flottation développé dans le cadre de cette étude est un outil qui dispose des 

attƌiďuts d’uŶ pilote de laďoƌatoiƌe aveĐ uŶe iŶstƌuŵeŶtatioŶ Đoŵplğte et uŶe faĐilitĠ d’utilisatioŶ 
liée aux petits volumes de suspension engagés et à son automatisation. Les résultats sont acquis en 

mode continu et daŶs uŶe gĠoŵĠtƌie s’appƌoĐhaŶt des pilotes de plus gƌaŶde taille et pouƌƌoŶt ġtre 

utilisés pour une prochaine étude de dimensionnement. Les arguments qui ont permis le choix des 
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ĠlĠŵeŶts ĐoŶstituaŶt le pilote ;tǇpe de poŵpe, agitatioŶ de la pulpe, tǇpe d’iŶjeĐteuƌ…Ϳ oŶt ĠtĠ 
donnés.  Les instruments de régulation du niveau, de mesure de taux de vide et de taille de bulle ont 

été décrits. Nous avons vu quelles étaient les techniques concurrentes pour la mesure de taille de 

bulles et les avantages de la technique employée pour le cas des suspensions chargées.  

D. Protocole des essais de flottation 

a. Préparation des suspensions et mise en route de l’essai  

 ϯϬ litƌes de suspeŶsioŶ soŶt pƌĠpaƌĠs ϯϬ ŵiŶ avaŶt le dĠďut de l’eǆpĠƌieŶĐe et soŶt 
ŵaiŶteŶus sous agitatioŶ ĐoŶstaŶte à ϳϬϬ tƌ/ŵiŶ eŶviƌoŶ. Les suspeŶsioŶs soŶt ƌĠalisĠes daŶs l’eau 
déminéralisée à laquelle est ajoutée du CaCl2 à uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de ϮϱϬ ŵg/L. L’aƌgile est ajoutĠe 
en premier dans la suspension. Le TTAB est ajouté ensuite après avoir été préalablement dissout 

daŶs ϱϬϬ ŵL d’eau dĠŵiŶĠƌalisĠe à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2. Un prélèvement de suspension est effectué 

après les 30 min pour effectuer une caractérisation granulométrique qui servira de référence pour 

les bilans par classes granulométriques.  

La ĐoloŶŶe est ƌeŵplie jusƋu’à uŶe hauteuƌ ŵoǇeŶŶe eŶtƌe les Ϯ piƋuages du Đapteuƌ de Ŷiveau à 

l’aide de la poŵpe pĠƌistaltiƋue d’aliŵeŶtatioŶ eŶ vitesse ƌapide. La poŵpe de ƌeĐiƌĐulatioŶ est ŵise 
en route à une fréquence de 35 Hz (soit 11 L min-1) dès les 10 premiers centimètres de suspension. Le 

dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ de la pulpe est eŶsuite fixé à 0,5 L min-1 pouƌ la suite de l’essai. OŶ aĐtive aloƌs la 
régulation automatique du niveau. La hauteur de suspension est fixée à 102 cm soit une pression 

diffĠƌeŶtielle d’eŶviƌoŶ 3 mbar (interface localisée 3 cm environ en dessous du piquage supérieur). Le 

bullage est mis en route au débit souhaité Qg. L’aspiƌatioŶ de la ŵousse est ŵise eŶ foŶĐtioŶŶeŵeŶt. 
Nous avons noté que le taux de vide est instable en moyenne sur les 10 premières minutes après le 

début du bullage ainsi que décrit dans le paragraphe suivaŶt. L’aĐƋuisitioŶ des doŶŶĠes Ŷe dĠďute 
doŶĐ Ƌu’apƌğs Đette pĠƌiode d’ĠƋuiliďƌage de 10 minutes.  

La ĐiŶĠtiƋue d’ĠƋuiliďƌage ƌepƌĠseŶtĠe paƌ le teŵps à paƌtiƌ duƋuel le tauǆ de vide a atteiŶt ϵϬ% de 
sa valeuƌ à l’ĠƋuiliďƌe eŶ foŶĐtioŶ du ƌatio TTAB/illite et du dĠďit d’aiƌ est pƌĠseŶtĠe eŶ figure 4. 25. 
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Figure 4. 25 : EǀolutioŶ du teŵps d’ĠƋuiliďƌage du tauǆ de ǀide eŶ dĠďut d’eǆpĠƌieŶĐe eŶ foŶĐtioŶ du ;aͿ ƌatio TTAB/illite 
et du ;ďͿ dĠďit d’aiƌ ou ǀitesse supeƌfiĐielle Jg 

Le teŵps d’ĠƋuiliďƌage se ƌĠduit loƌsƋue le ƌatio TTAB/illite augŵeŶte. Il est paƌtiĐuliğƌeŵeŶt court 

au ratio de 1,2%. La quantité de TTAB étant plus élevée, nous verrons dans la suite que les bulles sont 

plus petites et Ƌue Đela peut avoiƌ favoƌisĠ l’hoŵogĠŶĠisatioŶ du ŵilieu. LoƌsƋue l’oŶ fait vaƌieƌ le 
dĠďit d’aiƌ, le teŵps d’ĠƋuiliďƌage diŵiŶue entre 0,5 et 1 L/min puis stagne au-delà. Dans ce cas, une 

augŵeŶtatioŶ de la taille des ďulles aveĐ le dĠďit d’aiƌ a ĠtĠ oďseƌvĠe.  

b. Caractérisations effectuées  

 Au ďout des 1Ϭ ŵiŶutes d’ĠƋuiliďƌage, l’ĠĐhaŶtilloŶŶage ĐoŵŵeŶĐe. La hauteuƌ de ŵousse 
est fixée à la valeur souhaitée entre 5 et 40 cm et la mousse est collectée par aspiration pendant 10 

min. Un échantillon de suspension rejetée en pied de colonne est collecté dans 2 coupelles en 

aluminium tarées de 25 mL après 3 min de moussage. La hauteur de mousse est modifiée et les 

échantillonnages sont renouvelés pour chaque nouvelle hauteur. 

i. Bilan matière sur les mousses et la fraction non-flottée  

 Au bout de 10 min, la fiole de collecte des mousses est pesée. On prélève 2 fois 25 mL de 

mousse dans des coupelles en aluminium tarées. Les échantillons de mousse et de suspension en 

pied de ĐoloŶŶe soŶt plaĐĠs à l’Ġtuve à ϲϬ°C peŶdaŶt Ϯϰ h et pesĠs. OŶ ĐalĐule aiŶsi la fƌaĐtioŶ 
ŵassiƋue d’aƌgile et d’eau daŶs la ŵousse et daŶs les ƌejets et les dĠďits ŵassiƋues (ṁ4 et ṁ5 

respectivement) et voluŵiƋues ĐoƌƌespoŶdaŶts ĐoŶŶaissaŶt la duƌĠe d’ĠĐhaŶtilloŶŶage.   

La fraction liquide dans la mousse ߝ௟௧ à chaque hauteur et temps de résidence de la mousse t 

correspondant peut ainsi être calculée de la façon suivante aveĐ l’hǇpothğse Ƌue la totalitĠ de l’aiƌ 

injecté est piégé par la mousse : ࢚࢒ࢿ =  (Equation 4. 37) ࢍࡽ+ࢋ࢒࢏ࢍ࢘ࢇࡽ+࢒ࡽ࢒ࡽ

Avec Q dĠsigŶaŶt le dĠďit voluŵiƋue d’eau ;lͿ, d’aƌgile et d’aiƌ ;gͿ daŶs la ŵousse. 

Le temps de résidence se calcule de la façon suivante connaissant Jg la vitesse superficielle du gaz : 
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ࢋࢉ࢔ࢋࢊ࢏࢙é࢚࢘ =  (Equation 4. 38) ࢌࡶ+ࢍࡶࢎ

Avec h, la hauteur de mousse et Jf, la vitesse supeƌfiĐielle de l’eau daŶs la ŵousse. L’hǇpothğse est 
faite que Jf est égale à zéro car la teneur en eau de la mousse est faible par rapport à la teneur en 

gaz.  

UŶ ĠĐhaŶtilloŶ de ŵousse de ϱϬ ŵL est pƌĠlevĠ pouƌ l’aŶalǇse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue. 

ii. Analyse granulométrique des mousses et de la suspension de départ 

 Les ŵousses et l’ĠĐhaŶtilloŶ de ƌĠfĠƌeŶĐe de suspeŶsioŶ de dĠpaƌt soŶt aŶalǇsĠs suƌ le CILA“ 
1090. Quelques millilitres de suspension sont ajoutés progressivement dans la cuve de 400 mL du 

CILA“ ƌeŵplie d’eau dĠŵiŶĠƌalisĠe et sous ultƌasoŶs jusƋu’à l’oďteŶtioŶ d’uŶ tauǆ d’oďsĐuƌatioŶ 
suffisaŶt pouƌ l’aŶalǇse eŶtƌe 1Ϭ et ϮϬ%. Les ĠĐhaŶtilloŶs soŶt souŵis à 1 ŵiŶ d’ultƌasoŶs à ϱϬ W 
avaŶt aŶalǇse et Ϯ ŵiŶ d’ultƌasoŶs à ϱϬ W peŶdaŶt l’aŶalǇse. 

c. Instrumentation de la colonne 

iii. Taux de vide / niveau 

 AvaŶt la ŵise eŶ ƌoute de l’essai de flottatioŶ, il est ŶĠĐessaiƌe d’effeĐtueƌ le ƌeŵplissage des 
tuďes ƌeliaŶt les piƋuages auǆ Đapteuƌs. L’eau iŶdustƌielle du ƌĠseau est eŵploǇĠe. OŶ effeĐtue 
ensuite une mesure de la dérive des capteurs en ƌeŵplissaŶt la ĐoloŶŶe d’eau iŶdustƌielle. La valeuƌ 
de dérive est généralement autour de 0,05 mbar. Les valeurs obtenues sont notées et seront prises 

en compte sur les valeurs de pression différentielles correspondant au taux de vide par soustraction.  

iv. Taille de bulles 

 EŶ aŵoŶt de l’essai de flottatioŶ, le ƌĠseƌvoiƌ situĠ au-dessus de la fenêtre de visualisation 

est ƌeŵpli d’eau dĠŵiŶĠƌalisĠe ĐoŶteŶaŶt ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 et ϰ ŵg/L de TTAB afiŶ d’eŵpġĐheƌ la 
coalescence des bulles. Cette concentration correspond à la concentration en TTAB libre en solution 

loƌsƋue le ƌatio TTAB/illite est de Ϭ,ϵ% d’apƌğs les isotheƌŵes d’adsoƌptioŶ du Đhapitƌe Ϯ. Il Ŷ’est pas 
ŶĠĐessaiƌe d’effeĐtueƌ uŶe ĐaliďƌatioŶ de la ĐaŵĠƌa. La ĐolleĐte des doŶŶĠes de taille des ďulles 
déďute eŶ ŵġŵe teŵps Ƌue l’ĠĐhaŶtilloŶŶage des ŵousses. Elle est iŶteƌƌoŵpue eŶtƌe ĐhaƋue 
hauteur de mousse pour permettre le remplissage du réservoir.  

E. Conclusion 

 Les 3 approches principales de modélisation du procédé de flottation ont été décrites. Les 

résultats oďteŶus suƌ le pilote voŶt pouvoiƌ ġtƌe tƌaitĠs paƌ l’eŵploi d’uŶ ŵodğle semi-empirique 

basé sur des bilans massiques. Ce modèle permettra de dissocier les contributions des phénomènes 

de transport de flottation vraie, entrainement et drainage. Une stratégie de calcul originale a été 

pƌĠseŶtĠe afiŶ d’estiŵeƌ le ƌatio de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ liĠ à l’eŶtƌaiŶeŵeŶt φ à partir de données de la 

littĠƌatuƌe ĐoƌƌigĠes d’uŶ faĐteuƌ ĐalĐulĠ à paƌtiƌ des doŶŶĠes eǆpĠƌiŵeŶtales suƌ l’aƌgile.  

Un pilote de flottation en colonne fonctionnant en continu a été développé pour cette étude. Sa 

taille peƌŵet d’avoiƌ les avaŶtages de l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe aveĐ uŶe ŵise eŶ œuvƌe faĐilitĠe des 
expériences et une instrumentation complète qui permet de mesurer la taille des bulles et le taux de 
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vide dans la suspension aérée. Sa géométrie est cependant proche des pilotes semi-industriels et les 

résultats pourront donc être potentiellement extrapolés. Nous avons vu les arguments qui ont 

permis de guider le choix des différents composants de la colonne (injecteur, pompes, casse-vortex, 

agitatioŶ…Ϳ pouƌ l’appliĐatioŶ suƌ les aƌgiles. Le pƌiŶĐipe de foŶĐtioŶŶeŵeŶt des iŶstƌuŵeŶts a ĠtĠ 
présenté et les équations permettant de relier les mesures de pression différentielle au niveau et au 

tauǆ de vide eŶ pƌĠseŶĐe d’aƌgile oŶt ĠtĠ doŶŶĠes.  

   

F. Annexes 

Annexe 4.1 : Schéma procédé complet du pilote de flottation 
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Figure 4. 26 : Schéma procédé complet du pilote de flottation 
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Annexe 4.2: Schéma de principe du piège de protection du 

débitmètre volumique 

 

Figure 4. 27 : Schéma de principe du piège de protection du débitmètre volumique 

Annexe 4.3 : Calibration de la pompe de recirculation 

Référence de la pompe : Mono C2XA et moteur de référence H032F 

Protocole de calibration : 

L’eŶtƌĠe de la poŵpe est dĠďƌaŶĐhĠe de la ĐoloŶŶe et ploŶgĠe daŶs uŶe Đuve ƌeŵplie d’eau du 
ƌoďiŶet. OŶ ŵesuƌe le teŵps ŶĠĐessaiƌe pouƌ le ƌeŵplissage d’uŶ tƌoŶçoŶ de ĐoloŶŶe de ϰϬ Đŵ. UŶe 
pƌeŵiğƌe sĠƌie de poiŶts est ƌĠalisĠe saŶs ďulles d’aiƌ aveĐ le veŶtuƌi feƌŵĠ et ƋuelƋues soŶt aussi 
réalisés avec le venturi ouvert pour voir si cela influe sur le débit fourni par la pompe.  

Résultats : 

Les résultats sont présentés ci-dessous. La relation entre le débit et la fréquence de rotation de la 

pompe est linéaire entre 28 et 32 Hz puis change de pente entre 33 et 40 Hz.  
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Figure 4. 28 : Calibration en eau de la pompe de recirculation 

Annexe 4.4: Protocole de mesure de tomographie par résistance 

électrique  

‘ĠfĠƌeŶĐe de l’appaƌeil : Industrial Tomography Systems p2+ 

Protocole de calibration : 

Dans « setup DAS », entrer les paramètres I=0,5 mA et f=4800 Hz. Entrer la conductivité de la phase 

continue mesurée par un conductimètre indépendant. Effectuer une calibration du courant et du 

gaiŶ à l’eau et saŶs ďulle ;« Manual » >> « calibrate current », « calibrate gain »Ϳ. LaŶĐeƌ l’aĐƋuisitioŶ 
loƌsƋue la ĐoloŶŶe est ƌeŵplie de suspeŶsioŶ d’aƌgile.  

Annexe 4.5: Calibration de la pompe d’alimentation 

Référence de la pompe : ThermoScientific FH100X, Tube Masterflex de diamètre intérieur de 8 mm 

Protocole de calibration : 

L’aƌƌivĠe de la poŵpe est dĠďƌaŶĐhĠe de la ĐoloŶŶe. OŶ ŵesuƌe la ŵasse d’eau du ƌobinet transférée 

en un temps donné.  

Résultats :  

Les résultats sont présentés ci-après. Le débit et la vitesse de rotation de la pompe sont reliés de 

façon linéaire.  
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Figure 4. 29 : Calibration en eau de la poŵpe d’aliŵeŶtatioŶ 

Annexe 4.6: Valeurs de fonction de classification extraites de la 

littérature ȋZheng et al., ʹͲͲ5Ȍ et exemple d’application numérique 

Les valeurs référence de CFi utilisĠes pouƌ l’Ġtude eŶ foŶĐtioŶ de la taille des paƌtiĐules dP sont 

présentées ci-après : 

dp (µm) CFi 

2,7  
(D50 d’I5) 

0,95 

3 0,94 

5 0,91 

10 0,82 

12 0,79 

15  
(D50 d’I77) 

0,75 

 

Tableau 4. 3 : Valeurs références de CFi  issues de Zheng et al (Zheng, Franzidis et al. 2005) utilisées pour estimer Φ le 
ƌatio de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ liĠ à l’eŶtƌaiŶeŵeŶt daŶs la suspeŶsioŶ aĠƌĠe 

Les ĐoŶditioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales de Đet eǆeŵple d’appliĐatioŶ ĐoƌƌespoŶdeŶt à uŶe sĠƌie d’essais de 
flottatioŶ suƌ l’illite Iϳϳ ;DϱϬ de 1ϱ µŵͿ à ϱϬ g/L et uŶ ƌatio de TTAB/illite de Ϭ,ϵ%. Le dĠďit d’aiƌ 
iŶjeĐtĠ a ĠtĠ ŵodifiĠ eŶtƌe ĐhaƋue essai.  La figuƌe ;aͿ ƌepƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ des fƌaĐtioŶs liƋuides à 
la hauteur de 0 cm théoriques ɸl0theo et expérimentales ɸl0exp en fonction de la vitesse superficielle de 

l’aiƌ. La figuƌe ;ďͿ ƌepƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ de CFi, de φ et du facteur de correction en fonction de la 

vitesse superficielle.  
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Figure 4. 30 : (a) Evolution des fractions liquides à la hauteur de 0 cm théoriques ɸl0theo et expérimentales ɸl0exp en 
foŶĐtioŶ de la ǀitesse supeƌfiĐielle de l’aiƌ. ;ďͿ EǀolutioŶ de CFi, de φ et du facteur de correction en fonction de la vitesse 

superficielle.  

 

On voit que dans ce cas, la correction devient plus marquée lorsque la vitesse superficielle augmente  

car les mousses obtenues expérimentalement étaient très sèches aux vitesses superficielles élevées.  
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Chapitre ͷ :  Etude de l’influence de diffe rents parame tres proce de s sur les me canismes de transport en flottation  
Ce chapitre présente les résultats expĠƌiŵeŶtauǆ oďteŶus pouƌ l’Ġtude de la flottatioŶ de 

l’aƌgile illite eŶ pƌĠseŶĐe de TTAB suƌ le pilote de flottatioŶ eŶ ĐoŶtiŶu pƌĠseŶtĠ au Đhapitƌe ϰ. 
L’iŶflueŶĐe de ϰ paƌaŵğtƌes pƌoĐĠdĠs ;ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile, ƌatio TTAB/illite, gƌaŶuloŵĠtƌie de 
l’aƌgile et vitesse supeƌfiĐielle d’aiƌͿ a ĠtĠ ĠtudiĠe eŶ pƌoĐĠdaŶt auǆ ďilaŶs ŵatiğƌe et auǆ ŵesuƌes de 
gƌaŶuloŵĠtƌie. Ces doŶŶĠes oŶt peƌŵis d’aliŵeŶteƌ eŶsuite le ŵodğle à Ϯ zoŶes et de dissoĐieƌ les 
contributions des phénomènes de flottation vraie, drainage et eŶtƌaiŶeŵeŶt. L’iŶteƌpƌĠtatioŶ s’est 
appuyée sur les mesures de taux de vide et de taille de bulles qui sont, on le verra, étroitement liées et 

Ƌui peƌŵetteŶt l’ĠŵissioŶ d’hǇpothğses suƌ le degƌĠ de ĐoŶtaŵiŶatioŶ ou d’adsoƌptioŶ des ďulles eŶ 
tensioactif et en particules.  

Contenu 
A. Introduction ................................................................................................................................. 187 

B. Influence de la concentration en argile et en tensioactif sur les phénomènes de transport ..... 188 

a. Analyse des données brutes .................................................................................................... 188 

b. ModĠlisatioŶ suƌ l’eŶseŵďle de la distƌiďutioŶ gƌaŶuloŵĠtƌiƋue .......................................... 193 

c. Modélisation par classe granulométrique............................................................................... 196 

d. Conclusion ............................................................................................................................... 197 

C. IŶflueŶĐe du dĠďit d’aiƌ suƌ les phĠŶoŵğŶes de tƌaŶspoƌt ......................................................... 197 

a. Analyse des données brutes .................................................................................................... 198 

b. ModĠlisatioŶ suƌ l’eŶseŵďle de la distƌiďutioŶ granulométrique .......................................... 199 

c. Modélisation par classe granulométrique............................................................................... 202 

D. IŶflueŶĐe de la gƌaŶuloŵĠtƌie de l’aƌgile suƌ les phĠŶoŵğŶes de tƌaŶspoƌt .............................. 204 

a. Analyse des données brutes .................................................................................................... 204 

b. ModĠlisatioŶ suƌ l’eŶseŵďle de la distƌiďutioŶ gƌaŶuloŵĠtƌiƋue .......................................... 205 

c. Conclusion ............................................................................................................................... 208 

E. Conclusion ................................................................................................................................... 208 

F. Annexes ....................................................................................................................................... 210 

Annexe 5.1 : CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt gloďal ĐalĐulĠ pouƌ les sĠƌies à ϱϬ et 1ϬϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ et 
des ratios TTAB/illite variables ........................................................................................................ 210 



Chapitre 5 : Etude de l’influence de différents paramètres procédés sur les mécanismes de transport en 
flottation 

 

~ 186 ~ 
 

Annexe 5.2 : DistƌiďutioŶs eŶ Ŷoŵďƌe des ďulles pouƌ la sĠƌie suƌ l’iŶflueŶĐe de la vitesse 
superficielle ..................................................................................................................................... 210 

Annexe 5.3 : CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt gloďal ĐalĐulĠ pouƌ les sĠƌies à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ et Iϱ et 
des ratios TTAB/illite variables ........................................................................................................ 211 

G. Bibliographie ................................................................................................................................ 212 

  



Chapitre 5 : Etude de l’influence de différents paramètres procédés sur les mécanismes de transport en 
flottation 

 

~ 187 ~ 
 

 

A. Introduction  

 Les études à petite échelle sur le Foamscan présentées au chapitre 3 ont montré que les 

propriétés de la mousse (moussabilité et stabilité) étaient très fortement dépendantes de la 

physicochimie de la suspeŶsioŶ ;Đhaƌge suƌfaĐiƋue et degƌĠ d’hǇdƌophoďiĐitĠ des particules) mais 

aussi de la concentration en argile et de la granulométrie. L’effet staďilisaŶt des paƌtiĐules a ĠtĠ 
ĐoŶfiƌŵĠ ŵais il Ġtait diffiĐile d’effeĐtueƌ des ďilaŶs ŵassiƋues et des ĐaƌaĐtĠƌisatioŶs suƌ les ŵousses 
ĐolleĐtĠes à l’aide de Đe dispositif.  

La ĐoloŶŶe de flottatioŶ dĠĐƌite au Đhapitƌe ϰ va ŵaiŶteŶaŶt ġtƌe eŵploǇĠe afiŶ d’effeĐtueƌ uŶe 
Ġtude de l’iŶflueŶĐe de Đes paƌaŵğtƌes aiŶsi Ƌue de la vitesse superficielle de l’aiƌ suƌ les 
performances de flottation. Le taux de vide ainsi que la taille des bulles dans la suspension aérée 

seront aussi étudiés en parallèle afin de pouvoir réaliser des calculs du coefficient de trainée des 

bulles CD défini au chapitre 1. Des bilans massiques sur les mousses et les rejets de la colonne seront 

effectuĠs afiŶ de peƌŵettƌe l’eŵploi du ŵodğle à deuǆ zoŶes pƌĠseŶtĠ au Đhapitƌe ϰ. Les 
contributions des mécanismes de transport de flottation vraie, entrainement et drainage pourront 

aiŶsi ġtƌe dissoĐiĠes. Nous veƌƌoŶs aussi Ƌue les doŶŶĠes d’aŶalǇse gƌaŶuloŵétriques réalisées sur les 

mousses et les suspensions de départ pourront être employées pour la réalisation de bilans matière 

partiels sur des classes granulométriques spécifiques. 

 Quelques points de méthode avec la préparation des suspensions et du pilote pouƌ l’essai 
aiŶsi les pƌĠĐisioŶs de ŵise eŶ œuvƌe et de tƌaiteŵeŶts des ĐaƌaĐtĠƌisatioŶs effeĐtuĠes seƌoŶt tout 
d’aďoƌd pƌĠseŶtĠs. Les ƌĠsultats eǆpĠƌiŵeŶtauǆ et leuƌs iŶteƌpƌĠtatioŶs seƌoŶt eŶsuite paƌtagĠs eŶ 
trois axes ainsi que représenté dans le tableau suivant : 

 

Série Granulométrie 
d’aƌgile 

Concentration 
d’aƌgile  

Ratio 
TTAB/illite  

Vitesse 
superficielle 
d’aiƌ 

Débit 
d’aliŵeŶtatioŶ 

Influence de la 
concentration 
en argile et du 
ratio 
TTAB/illite 

I77 50 g L-1 0,6 - 1,2% 20 cm min-1 0,5 L min-1 

I77 100 g L-1 0,5 – 1,2% 20 cm min-1 0,5 L min-1 

Influence de la 
vitesse 
superficielle 

I77 50 g L-1 0,9% 10 – 35 cm 
min-1 

0,5 L min-1 

Influence de la 
granulométrie 
de l’aƌgile 

I5 50 g L-1 0,7 – 1,2% 20 cm min-1 0,5 L min-1 

Tableau 5. 1 : Bilan des paramètres expérimentaux testés 

Le paƌaŵğtƌe de dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ aiŶsi Ƌue la fƌĠƋueŶĐe de la poŵpe de ƌeĐiƌĐulatioŶ et de la 
poŵpe à vide pouƌ l’aspiƌatioŶ des ŵousses soŶt fiǆĠs pouƌ tous les essais.  
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B. Influence de la concentration en argile et en tensioactif sur les 

phénomènes de transport 

 La concentration en argile et en tensioactif sont deux paramètres qui, comme vu au chapitre 

4, influencent fortement la moussabilité et la stabilité des mousses. Le tensioactif s’adsoƌďe suƌ la 
surface chargée négativement des argiles par adsorption électrostatique. La surface devient alors 

plus hǇdƌophoďe et soŶ affiŶitĠ d’adsoƌptioŶ pouƌ les ďulles d’aiƌ augŵeŶte. Paƌ ailleuƌs, sa Đhaƌge 
diŵiŶue et l’aƌgile peut foƌŵeƌ des agrégats qui ont une probabilité de capture supérieure aux 

particules isolées. Au chapitre 2, nous avons vu que le ratio TTAB/illite auquel la surface est 

ĐoŵplĠteŵeŶt ŶeutƌalisĠe est de ϯ,ϱ%. AfiŶ d’Ġviteƌ uŶe agƌĠgatioŶ tƌop iŶteŶse, Ŷous avoŶs dans un 

premier temps choisi de réaliser les essais sur le pilote en dessous du point de neutralisation. Par la 

suite, il a été ŶotĠ Ƌu’au-delà de la plage de ratio de 0,5 à 1,2%, les bulles générées par le Venturi 

soŶt tƌğs fiŶes ;< Ϭ,ϯ ŵŵͿ et oŶt teŶdaŶĐe à s’aĐĐumuler dans la colonne car elles ne peuvent pas 

ŵoŶteƌ jusƋu’à l’iŶteƌfaĐe. Le tauǆ de vide augŵeŶte aloƌs pƌogƌessiveŵeŶt et il Ŷ’est plus possiďle 
de dĠteĐteƌ l’iŶteƌfaĐe eŶtƌe la suspeŶsioŶ aĠƌĠe et la ŵousse. La ƌĠgulatioŶ du Ŷiveau devieŶt 
impossible. Les essais Ŷ’oŶt doŶĐ pas pu ġtƌe ƌĠalisĠs au-delà du ratio TTAB/illite de 1,2%. 

Deuǆ sĠƌies d’essais voŶt ġtƌe pƌĠseŶtĠes daŶs la suite. La pƌeŵiğƌe a ĠtĠ ƌĠalisĠe à ϱϬ g L-1 d’aƌgile 
I77 et des ratios TTAB/illite allant de 0,6 à 1,2% sur le pilote de Marcoule. La seconde a été réalisée 

sur des suspensions de 100 g L-1 d’aƌgile Iϳϳ à GƌeŶoďle eŶ ƌaisoŶ du ďouĐhage de l’ĠleĐtƌovaŶŶe à 
Đette ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d’aƌgile. La plage de ƌatio ďalaǇĠe est Đoŵpƌise eŶtƌe Ϭ,ϱ à 1,Ϯ%. Tous les autƌes 
paramètres procédés sont gardés constants.  

a. Analyse des données brutes 

 L’aŶalǇse des doŶŶĠes ďƌutes de granulométrie laser des mousses et des suspensions révèle 

uŶ eŶƌiĐhisseŵeŶt eŶ fiŶes paƌtiĐules daŶs les ŵousses pouƌ tous les essais Ƌui teŶd à s’aĐĐeŶtueƌ 
lorsque la hauteur de collecte augmente ainsi que présenté en figure 5. 1.  
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Figure 5. 1 : Distribution granulométrique des mousses à des temps de résidence différents et de la suspension de départ 
à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,7% 
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 On voit que la fraction granulométrique autour de 10-30 µm qui est bien présente dans la 

suspension de départ diminue dans la mousse au profit des fractions fines autour de 3-5 µm.  

 Ainsi, nous avons alors calculé à partir des données de granulométrie et des bilans matière 

aux différentes hauteurs de collecte le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ aƌgile Rargile, i dans la mousse par 

rapport à la quantité introduite en entrée du pilote par classe granulométrique i. Rargile, i se calcule de 

la façon suivante : 

࢏,ࢋ࢒࢏ࢍ࢘ࢇࡾ = ࢋ࢙࢙࢛࢕࢓࢏,ࢋ࢓࢓ࢇ࢘ࢍ࢕࢚࢙࢏ࢎࡵ ࢋé࢚࢘࢔ࢋ࢏,ࢋ࢓࢓ࢇ࢘ࢍ࢕࢚࢙࢏ࢎࡵࢋ࢙࢙࢛࢕࢓࢓× ࢋé࢚࢘࢔ࢋ࢓×  (Equation 5. 1) 

Avec ܫℎ௜௦௧௢�௥௔௠௠௘,௜௠௢௨௦௦௘  et ܫℎ௜௦௧௢�௥௔௠௠௘,௜௘௡௧௥é௘  la valeur de densité de distribution de la classe granulométrique 

i en version normalisée et non cumulée (histogramme) de la mousse et de la suspension en entrée.  ݉௠௢௨௦௦௘et ݉௘௡௧௥é௘soŶt les ŵasses d’aƌgile ƌeĐueillies daŶs la ŵousse et iŶjeĐtĠes eŶ eŶtƌĠe peŶdaŶt 
la duƌĠe d’ĠĐhaŶtilloŶŶage de la ŵousse ;1Ϭ ŵiŶͿ.  

En figure 5. 2 est présenté le résultat du calcul pour différents temps de résidence de la mousse à 

paƌtiƌ d’uŶe suspeŶsioŶ à ϱϬ g L-1 d’aƌgile Iϳϳ et uŶ ƌatio TTAB/illite de Ϭ,ϳ%. Le rendement 

d’eǆtƌaĐtioŶ est ƌelativeŵeŶt faiďle iĐi ŵais Đela s’eǆpliƋue paƌ la faiďle valeuƌ de ƌatio TTAB/illite 
eŵploǇĠ Ƌui est ĠloigŶĠe du poiŶt de ŶeutƌalisatioŶ de la suƌfaĐe de l’aƌgile.  
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Figure 5. 2 : ReŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ aƌgile paƌ Đlasse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue à diffĠƌeŶts teŵps de ƌĠsideŶĐe de la ŵousse 
pour une suspension à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,7% 

On retrouve comme sur la figure 5. 1 que loƌsƋue la ŵousse vieillit, le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ Đhute 
car le drainage élimine les particules non ou mal attachées aux bulles. Cependant, on voit que les 

fines particules sont moins affectées par ce phénomène.  

La figure 5. 3 pƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ du ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal eŶ aƌgile Iϳϳ eŶ foŶĐtioŶ du 
diamètre des particules aux 2 concentrations en argile testées : 50 et 100 g L-1 et à différents ratios 

TTAB/illite.  
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Figure 5. 3 : ReŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ aƌgile paƌ Đlasse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue au teŵps de ƌĠsideŶĐe de la ŵousse de ϯϬ 
secondes pour une suspension à 50 g L-1 (a) et 100 g L-1 (b) et des ratios variables de TTAB/illite  

Coŵŵe espĠƌĠ, le ƌeŶdeŵeŶt augŵeŶte aveĐ le ƌatio TTAB/illite. Le degƌĠ d’hǇdƌophoďiĐitĠ des 
paƌtiĐules est eŶ effet aloƌs plus ĠlevĠ et favoƌise l’attaĐheŵeŶt. Il teŶd à dĠĐƌoitre avec la taille des 

paƌtiĐules et s’aŶŶule au-delà de 40-50 µm. Les particules de plus grande taille (> 10 µm) sont de plus 

eŶ plus pƌĠseŶtes loƌsƋue le ƌatio augŵeŶte. OŶ peut doŶĐ s’atteŶdƌe à uŶe diminution de la 

sélectivité pour les fines si le ratio TTAB/illite est tƌop ĠlevĠ aiŶsi Ƌu’oďseƌvĠ daŶs le tableau 5. 2 à 

1,2%.  
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Concentration en 
argile I77 g L-1  

ratio 
TTAB/illite 

% extraction 
5 µm 

% extraction 
20 µm 

rapport 
sélectivité 
5/20 µm 

50 0,6 7,9 1,7 4,8 

50 0,7 11,5 2,5 4,6 

50 0,8 13,0 2,6 5,0 

50 0,9 22,3 4,2 5,3 

50 1,2 40,9 10,4 3,9 

100 0,5 2,1 0,7 3,0 

100 0,6 3,0 1,1 2,7 

100 0,7 4,9 1,7 2,9 

100 0,8 11,1 4,0 2,8 

100 0,9 21,3 9,6 2,2 

100 1,2 63,2 33,8 1,9 

 

Tableau 5. 2 : Rapport des pourcentages d’eǆtƌaĐtioŶ à ϱ et ϮϬ µŵ pouƌ les essais à ϱϬ et ϭϬϬ g L-1 d’aƌgile Iϳϳ à diffĠƌeŶts 
ratios TTAB/illite 

En figure 5. 3, la fraction granulométrique autour de 3-5 µm est particulièrement présente dans tous 

les essais. Le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ des paƌtiĐules de ϯ-5 µm est plus élevé à 100 g L-1 d’aƌgile Ƌu’à 
50 g L-1 avec des valeurs atteignant 65% à 100 g L-1 contre 45% à 50 g L-1 pour un ratio TTAB/illite de 

1,2% mais cela se traduit aussi par une sélectivité plus faible ainsi que présenté dans le tableau 5. 2. 

Comme observé sur le Foamscan, la hausse de concentration provoque une augmentation des 

pƌoďaďilitĠs de Đaptuƌe ŵais le ƌisƋue d’eŶtƌaiŶeŵeŶt est aussi plus ĠlevĠ. Nous veƌƌoŶs, daŶs la 
suite, grâce au modèle, comment dissocier les contributions de chaque mécanisme de transport.  

 En figure 5. 4 est pƌĠseŶtĠe l’ĠvolutioŶ de la fraction liquide dans la mousse ɸlt en fonction du 

temps de résidence t de la mousse pour les deuǆ ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile.  
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Figure 5. 4 : Evolution de la fraction liquide  ɸlt  en fonction du temps de résidence à différents ratios TTAB/illite pour 
l’aƌgile Iϳϳ à 50 g L-1 (a) et 100 g L-1 (b) et Jg= 20 cm min-1 

 On peut noter que pour un ratio TTAB/illite équivalent, la fraction liquide à 100 g L-1 d’I77 est 

supérieure à celle obtenue à 50 g L-1 d’I77 sur toute la gamme de temps de résidence. Des mousses 

relativement sèches sont obtenues lorsque le ratio TTAB/illite est inférieur à 0,9% pour les 2 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile Iϳϳ. CepeŶdaŶt, les ŵousses devieŶŶeŶt plus huŵides au-delà de ce ratio 

avec des valeurs de fraction liquide au temps de vie nul ɸw0 (estimé par l’ĠƋuatioŶ de GoƌaiŶ 
présentée au chapitre 4) de 16% et 26% aux concentrations respectives de 50 et 100 g L-1 au ratio de 

1,2%.  

Pouƌ ƌappel, l’ĠƋuatioŶ de GoƌaiŶ (Gorain, Harris et al. 1998) s’ĠĐƌit :  

lt  = l0. ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻܜ +  (Equation 5. 2) ࡱ

avec Ld la constante de drainage de la mousse (min-1) formée pour une formulation donnée de la 

suspension aérée et à des paramètres procédé fixes.  E est une constante qui représente la fraction 

voluŵiƋue d’eau ƌĠsiduelle daŶs la ŵousse auǆ teŵps de vie loŶgs. 

Ainsi, les mousses formées à partir de suspensions à 100 g L-1 d’I77 ont potentiellement une stabilité 

supérieure aux mousses formées à partir des suspensions à 50 g L-1 d’I77 car les valeurs de fraction 

liquide à temps de vie nul ɸl0 sont supérieures et les cinétiques de drainage sont lentes (Ld proche de 

zéro). Cette oďseƌvatioŶ est doŶĐ ĐohĠƌeŶte aveĐ Đe Ƌue l’oŶ a pu oďseƌveƌ suƌ le FoaŵsĐaŶ au 
Đhapitƌe ϰ où l’oŶ avait foƌŵatioŶ de ŵousses staďles et à ĐiŶĠtiƋue de dƌaiŶage leŶte à des ƌatios de 
TTAB/illite réduits lorsque la concentration en argile en suspension augmentait. Cela était lié au 

contenu plus élevé en particules dans les mousses qui les stabilisaient. On note cependant que la 

gamme de concentration employée en flottation (0,5 - 1,2%) est très faible par rapport aux 

concentrations employées sur le Foamscan (2 - ϱ%Ϳ où il Ŷ’Ġtait pas possiďle d’oďteŶiƌ des ŵousses 
suffisamment stables en deçà de ces concentrations. Le fait que le système de bullage soit différent 

(bulles plus grosses) et que la mousse soit alimentée en continu en suspension sur le pilote pourrait 

eǆpliƋueƌ Đette diffĠƌeŶĐe eŶtƌe les Ϯ dispositifs. L’augŵeŶtatioŶ de la pƌoďaďilitĠ de Đaptuƌe auǆ 
fortes concentrations en argile était présentée comme une explication possible à la moussabilité et à 
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la stabilité accrue des mousses formées à partir des suspensions à 100 g L-1. Les bilans massiques 

réalisés sur les mousses collectées sur le pilote vont pouvoir la confirmer.  

b. Modélisation sur l’ensemble de la distribution granulométrique 

 La figure 5. 5 présente la constante de flottation k et le coefficient de drainage des particules 

ɷ obtenus par le modèle à 2 zones aux deux concentrations en argile testées. 
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Figure 5. 5 : Constante de flottation k coefficient de drainage des particules ɷ donnés par le modèle à 2 zones à différents 
ratios TTAB/illite pour deux concentrations en illite I77 en alimentation: 50 g L-1 and 100 g L-1  

On voit que la constante de flottation k est similaire pour les deux concentrations en argile entre les 

ratios TTAB/illite de 0,5 et 0,9%. Au-delà de cette limite, les valeurs de k diffèrent et k devient plus 

élevée à 50 g L-1 Ƌu’à 100 g L-1. AiŶsi, si l’oŶ se plaĐe de façoŶ ƌelative au dĠďit d’aƌgile d’aliŵeŶtatioŶ, 
la flottation est plus efficace à 50 g L-1 Ƌu’à 100 g L-1. Néanmoins, cela ne signifie pas que la mousse 

est moins chargée en particules pour les suspensions à 100 g L-1. En effet, le débit massiƋue d’aƌgile à 
la hauteur de mousse de 5 cm est de 20,5 g min-1 à 100 g L-1 d’aƌgile ĐoŶtƌe 1ϯ,Ϭ g min-1 à 50 g L-1.  

Afin de vérifier si la plus faible valeur de k observée à 100 g L-1 Ŷ’est pas liĠe à l’atteiŶte de la Đhaƌge 
maximale en particules qui peut être portée par la bulle, nous avons calculé le produit de k et de c, 

noté k.c, la concentration en particules dans la colonne en fonction de c. Une tendance similaire est 

obtenue pour tous les essais ainsi que présenté en figure 5. 6 à 100 g L-1 et un ratio de 0,9% et 1,2%.  
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Figure 5. 6 : Résultat du calcul de k.c ;gƌaŵŵes d’aƌgile ĐolleĐtĠe daŶs la ŵousse paƌ litƌe et par minute) tracé en fonction 
de c à 100 g L-1 d’aƌgile 

On voit que k.c, Ƌui ƌepƌĠseŶte la ƋuaŶtitĠ d’aƌgile eǆtƌaite paƌ flottatioŶ vƌaie paƌ ŵiŶute et paƌ litƌe, 
augmente linéairement avec c. Cela signifie donc que la charge maximale qui peut être portée par les 

ďulles Ŷ’est pas atteinte. Nous verrons dans le paragraphe suivant comment se positionnent les 

particules sur la bulle une fois attachées. La valeur du produit k.c augmente lorsque le ratio 

TTAB/illite augmente car la mousse est plus riche en particules.  

Le ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt a ĠtĠ estiŵĠ à des valeuƌs tƌğs siŵilaiƌes pouƌ les Ϯ ĐoŶĐeŶtƌatioŶs 
(voir annexe 5.1). Il augmente avec le ratio TTAB/illite et atteint une valeur proche de 1 au ratio de 

1,Ϯ%. C’est un résultat cohérent car la mousse est alors très humide. Le coefficient de drainage des 

particules ɷ présenté en figure 5. 5 augmente légèrement avec le ƌatio TTAB/illite jusƋu’à 1 pouƌ la 
série à 50 g L-1. Cela signifie alors que la concentration du flux ascendant est similaire à celle du flux 

descendant (resp. c2 and c3). ɷ dépasse 1 pour la série à 100 g L-1. Le flux descendant est donc plus 

concentré Ƌue l’asĐeŶdaŶt. Cela est ĐohĠƌeŶt aveĐ les oďseƌvatioŶs faites suƌ la fƌaĐtioŶ liƋuide de la 
ŵousse où l’oŶ voǇait Ƌue la ŵousse dƌaiŶait tƌğs peu d’eau. Le fluǆ desĐeŶdaŶt est eŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe 
plus concentré en particules.  

Sur la figure 5. 7, une diminution forte du diamètre de Sauter des bulles est observée avec 

l’augŵeŶtatioŶ du ƌatio TTAB/illite. 
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Figure 5. 7 : Diamètre de  Sauter pour les deux concentrations en illite I77: 50 g L-1and 100 g L-1 

Ce phĠŶoŵğŶe pouƌƌait ġtƌe uŶe ĐoŶsĠƋueŶĐe de l’augŵeŶtatioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ TTAB liďƌe 
en solution qui diminue la tension de surface des bulles et donc leur taille. Au ratio de 1,2%, les 

bulles sont légèrement plus petites à 100 g L-1 Ƌu’à 50 g L-1. Cela pouƌƌait sigŶifieƌ Ƌue l’adsoƌptioŶ du 
TTAB suƌ l’aƌgile Ŷ’est pas aussi Đoŵplğte à 1ϬϬ g L-1 Ƌu’à 50 g L-1. La distribution de taille de bulles est 

aussi beaucoup plus resserrée pour la série à 100 g L-1 que pour celle à 50 g L-1 ainsi que représenté 

en figure 5. 8. Il y a donc moins de coalescence et les bulles sont donc mieux stabilisées par du 

tensioactif libre. 
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Figure 5. 8 : Distribution en nombre des tailles de bulles aux concentrations en argile de 100 et 50 g L-1 et aux ratios 
TTAB/illite de 0,6 et 1,2% 
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L’adsoƌptioŶ iŶĐoŵplğte du TTAB suƌ l’aƌgile défavorise la flottation vraie car les particules sont 

moins hydrophobes et k est plus faible, comme observé ici sur la série à 100 g L-1. Cependant, 

l’adsorption d’uŶe plus iŵpoƌtaŶte quantité de fines particules hydrophobes à la surface des bulles à 

100 g L-1 pourrait aussi expliquer la plus faible taille de bulles à 100 g L-1 au ratio de 1,2%, 

ĐoŶjoiŶteŵeŶt doŶĐ à l’augmentation de la concentration en TTAB en solution. La tension de 

surface est alors réduite et la taille de bulles diminue. Cette observation a déjà été reportée dans la 

littérature dans le cas de suspensions de fines particules. (O'Connor, Randall et al. 1990; Rubinstein 

1995) 

Par ailleurs, au chapitre 2, nous avions mesuré une augmentation de la viscosité avec la teneur en 

argile de 2,6 ± 0,1 mPa s à 50 g L-1 d’I77 à 5,7 ± 1,9 mPa s à 100 g L-1 d’I77. Dans la littérature, il est 

reporté qu’uŶe augŵeŶtatioŶ de la visĐositĠ due à uŶe augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ solide 
provoque une augmentation du diamètre des bulles. Les films se formeraient plus lentement à forte 

visĐositĠ et eŵpƌisoŶŶeƌaieŶt uŶe plus gƌaŶde ƋuaŶtitĠ d’aiƌ. (O'Connor, Randall et al. 1990) On ne 

peut donc pas expliquer la faible taille de bulles à 100 g L-1 par la viscosité.  

c. Modélisation par classe granulométrique  

 En figure 5. 9, la constante de flottation k obtenue par bilan partiel par classes 

gƌaŶuloŵĠtƌiƋues du ŵodğle à Ϯ zoŶes et le ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt ϕ sont présentés dans le cas 

de la série à 50 g L-1.  
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Figure 5. 9 : Constante de flottation k doŶŶĠe paƌ le ŵodğle à Ϯ zoŶes et ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Φ à différents ratios 
TTAB/illite pour  I77 à 50 g L-1 et une vitesse superficielle de 20 cm min-1 – Représentation en bilans partiels sur les 

classes 3-5 µm et 10-12µm 

La constante de flottation k est supérieure pour les particules de 3-5 µm par rapport aux particules 

de 10-12 µm. Une tendance similaire est observée pour la série à 100 g L-1. Ce phénomène de 

flottation préférentielle est bien connu et a été observé dans le passé par mesure de charge en 

particules des bulles. (Seaman, Manlapig et al. 2006) Il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌue le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ 
paƌ flottatioŶ vƌaie au Ŷiveau de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ aĠƌĠe/ŵousse diŵiŶue foƌteŵeŶt eŶtƌe les 
diamètres de particule de 10 à 40 µm. Un extremum de la constante de flottation a aussi été observé 

dans le cas de la flottation du charbon quand les diamètres des particules et des bulles tendent vers 
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zéro. (Rubinstein 1995) Schulze a montré que les petites particules sont favorisées lorsque 

l’attaĐheŵeŶt auǆ ďulles se pƌoduit paƌ glisseŵeŶt au lieu de la collision directe. (Schulze 1992) Or, 

nous avions montré au chapitre 1 que nous étions dans des conditions hydrodynamiques où 

l’attaĐheŵeŶt paƌ glisseŵeŶt est ŵajoƌitaiƌe.    

En parallèle, on voit en figure 5. 9 Ƌue le ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt ϕ qui est proportionnel au ratio  ߝ௟଴௘�௣ ߝ௟଴ ௧ℎ௘௢⁄  augmente avec le ratio TTAB/illite et est légèrement supérieur pour la classe à 3-5 

µm. Les particules sont donc à la fois mieux flottées mais aussi plus fortement soumises à 

l’eŶtƌaiŶeŵeŶt loƌsƋue le ƌatio TTAB/illite augŵeŶte.  

d. Conclusion 

 L’aŶalǇse des résultats bruts de flottation a confirmé les observations réalisées sur le 

Foamscan qui montraient que les classes de particules les plus fines étaient plus représentées dans la 

mousse que les classes plus grossières. De plus, nous avons vu que plus le temps de résidence de la 

mousse augmente, plus cet effet est marqué. Il y a donc un lien fort avec le phénomène de drainage. 

Le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ global de l’aƌgile augŵeŶte aveĐ le ƌatio TTAB/illite. Il est plus élevé 

lorsque la suspension de départ est concentrée à 100 g L-1 Ƌu’à ϱϬ g L-1 et la mousse est alors plus 

huŵide aussi. Le ƌisƋue d’uŶ eŶtƌaiŶeŵeŶt iŵpoƌtaŶt est aloƌs ŵaƌƋuĠ comme montré dans la suite 

grâce au modèle.  

L’eŵploi du ŵodğle de flottatioŶ a fiŶaleŵeŶt peƌŵis de ŵoŶtƌeƌ Ƌue le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ de 
l’aƌgile paƌ flottation vraie est légèrement plus faible pour la série de suspensions à 100 g L-1 d’I77 

par rapport à la série à 50 g L-1. L’atteiŶte du seuil de Đhaƌge ŵaǆiŵal des ďulles Ŷe seŵďle ĐepeŶdaŶt 
pas expliquer ce phénoŵğŶe. L’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ l’aƌgile a peut-être été moins complète à 100 

g L-1 Ƌu’à ϱϬ g L-1 et cela a pu contribuer à réduire k. La plus faible taille de bulles observée à 100 g L-1 

confirme cette hypothèse car il y aurait alors une plus grande quantité de TTAB libre en solution pour 

staďiliseƌ les ďulles. L’adsoƌptioŶ d’uŶe plus gƌaŶde ƋuaŶtitĠ de paƌtiĐules hǇdƌophoďes suƌ les ďulles 
à 100 g L-1 pourrait aussi avoir contribué à la réduction de taille. Nous avons vu en effet que même si 

le rendement de flottation est plus faible à 100 g L-1, la ŵousse est plus ƌiĐhe eŶ aƌgile Ƌu’à ϱϬ g L-1. 

Les contributions des différents phénomènes de transport ont pu être dissociées. Ainsi, pour un essai 

à 10Ϭ g/L d’aƌgile et uŶ ƌatio TTAB/illite de 1,Ϯ%, le dĠďit ŵassiƋue d’aƌgile tƌaŶspoƌtĠe paƌ flottatioŶ 

vraie est de 12,8 g min-1 contre 15,6 g min-1 pouƌ l’eŶtƌaiŶeŵeŶt. Le phĠŶoŵğŶe est doŶĐ ŵajoƌitaiƌe 
auǆ foƌts ƌatios TTAB/illite aloƌs Ƌu’au ƌatio TTAB/illite de Ϭ,ϳ%, le dĠďit ŵassiƋue liĠ à la flottatioŶ 
vraie est de 2,5 g min-1 contre seulement 0,5 g min-1 pouƌ l’eŶtƌaiŶeŵeŶt pouƌ la ŵġŵe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
en argile initiale.  

 Les bilans partiels montrent que la fraction à 3-5 µm est mieux flottée que celle à 10-12 µm à 

50 et 100 g L-1 ŵais elle est aussi plus foƌteŵeŶt souŵise à l’eŶtƌaiŶeŵeŶt. Les fiŶes paƌtiĐules oŶt 
potentiellement des propriétés stabilisantes supérieures sur la mousse et la rendent plus humide. 

Cet aspeĐt seƌa ĐoŶfiƌŵĠ loƌs d’uŶe pƌoĐhaiŶe eǆpĠƌieŶĐe suƌ l’aƌgile fine I5 présentée dans ce 

chapitre.  

C. )nfluence du débit d’air sur les phénomènes de transport 

 Cette sĠƌie d’essais a ĐoŶsistĠ à Ġtudieƌ l’iŶflueŶĐe d’uŶ paƌaŵğtƌe pƌoĐĠdĠ iŵpoƌtaŶt eŶ 
flottation : la vitesse supeƌfiĐielle de l’aiƌ JG. Les conditions physicochimiques des suspensions ont été 
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fiǆĠes à uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ d’aƌgile I77 de 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9%. La plage de débit QG 

a varié entre 0,5 et 1,75 L/min soit une vitesse superficielle de gaz JG équivalente de 10 à 35 cm min-1.  

a. Analyse des données brutes 

En figure 5. 10 sont présentés les résultats du calcul du rendement global de flottation en fonction 

du diamètre des particules et pour les différentes vitesses superficielles testées. Le temps de 

résidence de la mousse est fixé à 30 s. 
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Figure 5. 10 : ReŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ global en argile au temps de vie de 30 secondes en fonction du diamètre des 
paƌtiĐules pouƌ diffĠƌeŶtes ǀitesses supeƌfiĐielles d’aiƌ – Suspensions à 50 g L-1 d’aƌgile Iϳϳ à uŶ ƌatio TTAB/illite de Ϭ,ϵ% 

Le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ augŵeŶte loƌsƋue la vitesse superficielle augmente entre 10 et 20 cm 

min-1 où il atteint une valeur comprise entre 20 et 30%. Il rediminue ensuite au-delà de 20 cm min-1. 

Ces pƌeŵieƌs ƌĠsultats seŵďleŶt ŵoŶtƌeƌ Ƌu’il Ǉ auƌait doŶĐ uŶ optimum du rendement global autour 

de la vitesse superficielle de 20 cm min-1. Nous avions noté en figure 4. 25 Ƌue le teŵps d’ĠƋuiliďƌage 
du taux de vide devenait minimal à cette vitesse superficielle.  

La figure 5. 11 pƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide en fonction du temps de résidence de la 

mousse à différentes vitesses superficielles de gaz JG. 
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Figure 5. 11 : Evolution de la fraction liquide ɸlt aǀeĐ le teŵps de ƌĠsideŶĐe à diffĠƌeŶtes ǀitesses supeƌfiĐielles d’aiƌ Jg 
pouƌ l’aƌgile Iϳϳ à 50g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% 

Globalement, on voit que la fraction liquide ɸlt dans la mousse tend à décroitre avec JG. Ainsi, on 

mesure une fraction liquide au temps de vie nul de 26,9% à 10 cm min-1 contre seulement 7,2% à 35 

cm min-1. La mousse obtenue à  20 cm min-1 est légèrement plus humide que celle obtenue à 15 cm 

min-1 cependant.  

PoteŶtielleŵeŶt, oŶ pouƌƌait s’atteŶdƌe à Đe Ƌue l’augŵeŶtatioŶ de dĠďit d’aiƌ pƌovoƋue uŶe 
augmentation de k, la constante de flottation vraie car le pouvoir de collecte est proportionnel à la 

surface des bulles et donc à leur nombre et à leur taille des bulles. Nous allons voir que cette 

hǇpothğse Ŷe s’est pas ƌĠalisĠe daŶs le Đas des aƌgiles.  

b. Modélisation sur l’ensemble de la distribution granulométrique 

 La forte diminutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide daŶs la ŵousse s’aĐĐoŵpagŶe de valeuƌs de k 

stables (voir légèrement décroissantes) ainsi que présenté en figure 5. 12 lorsque la vitesse 

superficielle augmente.  

10 20 30 40
0.000

0.005

0.010

0.015

0.020

0.025

0.030

 k

k
 (

m
in

-1
)

J
g
 (cm/min)

0.8

1.0

1.2 



 

Figure 5. 12 : Constante de flottation k et coefficient de drainage des particules  donné par le modèle à 2 zones en 
fonction des vitesses superficielles pouƌ l’aƌgile I77 à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% 

Dans la littérature, les auteurs observent généralement que k augmente avec Jg car le nombre de 

ďulles d’aiƌ est plus iŵpoƌtaŶt et la pƌoďaďilitĠ de ĐollisioŶ augŵeŶte. (Gorain, Franzidis et al. 1997; 

Beneventi, Rousset et al. 2006) Ils décrivent seulement une chute de k lorsque la vitesse superficielle 

est très élevée (Jg > 2 cm s-1  = 120 cm min-1) qui est due à la coalescence des bulles. (Laplante, Toguri 

et al. 1983) Ces valeurs de vitesses superficielles sont bien supérieures à celles utilisées dans le cas 

des essais suƌ l’aƌgile.  

“i l’oŶ ĐalĐule l’aiƌe spĠĐifiƋue iŶteƌfaĐiale gaz liƋuide A définie de la façon suivante pour des bulles 

sphériques : ࡭ = ૟ࢍࢿ ⁄૜૛ࢊ  (Equation 5. 3) 
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À partir des valeurs expérimentales de taux de vide ߝ� et de diamètre de Sauter ݀ଷଶ, il apparaît que A 

est constante à environ 126 m-1 en moyenne sur la totalité de la plage de vitesse superficielle testée.  

En fait, le diamètre de Sauter double quand Jg passe de 10 à 35 cm min-1 ainsi que présenté en figure 

5. 13. La distƌiďutioŶ de taille de ďulles est ŵoŶoŵodale et d’uŶe laƌgeuƌ staďle loƌsƋue Jg augmente 

ainsi que présenté en annexe 5.2.  
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Figure 5. 13 : Diamètre de Sauter et ĐoeffiĐieŶt de tƌaiŶĠe eŶ foŶĐtioŶ de la ǀitesse supeƌfiĐielle pouƌ l’aƌgile I77 à 50 g L-1 
et un ratio TTAB/illite de 0,9% 

Ce ƌĠsultat peut s’eǆpliƋueƌ paƌ l’appauvƌisseŵeŶt eŶ TTAB à la suƌfaĐe des ďulles loƌsƋue Jg 

augmente car plus le nombre de bulles augmente, plus la quantité adsorbée de TTAB pour stabiliser 

leur interface va augmenter et plus la concentration surfacique moyenne va être faible. Il en est de 

même aussi pour la concentration en particules hydrophobes à la surface des bulles. En 

conséquence, le diamètre moyen de Sauter augmente car la tension de surface est plus forte.  

La ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ TTAB liďƌe daŶs les ƌejets à diffĠƌeŶtes vitesses supeƌfiĐielles d’aiƌ a ĠtĠ ŵesuƌĠe 
par tensiométrie selon le même protocole que celui décrit au chapitƌe Ϯ. Nous Ŷ’avoŶs dĠteĐtĠ 
aucunes variations de la concentration en TTAB lorsque Jg augŵeŶte. CepeŶdaŶt, ŵġŵe s’il Ŷ’Ǉ a pas 
d’appauvƌisseŵeŶt eŶ TTAB liďƌe eŶ solutioŶ, oŶ peut ƋuaŶd ŵġŵe eŶ dĠduiƌe Ƌue la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
surfacique en TTAB sur les bulles a dû diminuer lorsque Jg a augmenté.  

Le doublement de la taille des bulles pourrait être responsable de la légère réduction de k car les 

gƌosses ďulles oŶt uŶe vitesse d’asĐeŶsioŶ supĠƌieuƌe auǆ petites ďulles et gĠŶğƌeŶt daŶs Đette 
gamme de taille des turbulences qui pourraient interférer avec la collecte des particules (nombre de 

Reynolds plus élevé).   

Le coefficient de trainée des bulles est un autre indicateur des interactions bulles/particules et 

ďulles/teŶsioaĐtif Ƌui oŶt lieu peŶdaŶt l’asĐeŶsioŶ de la ďulle. Pouƌ ƌappel, il se ĐalĐule à paƌtiƌ du 
bilan des forces suivant : (Karamanev 1996) 

࢈ࢁ = √૝ࢊࢍ૜૛/ሺ૜ࢊ࡯ሻ (Equation 5. 4) 
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௕ܷ, la vitesse d’asĐeŶsioŶ des ďulles est estiŵĠe à paƌtiƌ du ŵodğle de dĠƌive de flux présenté au 

chapitre 1.  

Comme présenté en figure 5. 13, ܥௗ est supérieur à 1 sur toute la gamme de vitesses superficielles 

d’aiƌ testĠes. La valeuƌ de 1 ĐoƌƌespoŶd au ĐoeffiĐieŶt de tƌaiŶĠe d’uŶe ďulle isolĠe doŶt la suƌfaĐe est 
ƌigide ;iŵŵoďilisĠe paƌ l’adsoƌptioŶ de teŶsioaĐtif ou de paƌtiĐulesͿ eŶ asĐeŶsioŶ daŶs de l’eau au 
repos. (Alves, Orvalho et al. 2005) Ainsi, dans notre cas, les bulles pourraient avoir rencontré une 

forte force de trainée eŶ ƌaisoŶ de leuƌ Đhaƌge eŶ paƌtiĐules et de l’iŵŵoďilisatioŶ de leuƌ suƌfaĐe. Il 
est en effet connu que la présence de contaminants immobilise la surface et ralentit la bulle. (Nguyen 

and Schulze 2003) EŶ flottatioŶ, les paƌtiĐules Ŷe s’adsoƌďeŶt pas uŶifoƌŵĠŵeŶt à la suƌfaĐe de la 
ďulle ŵais foƌŵeŶt des gƌappes d’agƌĠgats dans la partie arrière de la bulle qui augmentent la 

densité apparente de la bulle ainsi que représenté en figure 5. 14. (Huang, Legendre et al. 2011) La 

suƌfaĐe Ŷ’est doŶĐ Ƌue paƌtielleŵeŶt iŵŵoďilisĠe. 

 

Figure 5. 14 : (a) Schéma et (b) photographie des grappes de particules à l’aƌƌiğƌe d’uŶ ďulle (Huang, Legendre et al. 2011) 

La vitesse d’asĐeŶsioŶ UB des ďulles est ƌĠduite paƌ l’augŵeŶtatioŶ de deŶsitĠ car le poids des bulles 

a augmenté. La contribution de la force de trainée est aussi iŵpaĐtĠe Đaƌ elle est liĠe à l’aĐtioŶ du 
fluide sur la bulle par le nombre de Reynolds de la bulle ReB qui est lui-ŵġŵe dĠpeŶdaŶt d’UB. Le 

Ŷoŵďƌe de ‘eǇŶolds s’ĠĐƌit pouƌ ƌappel : ࢈ࢋࡾ = ࢈ࢁ࢈ࢊ࢒࣋ ⁄࢒ࣆ  (Equation 5. 5) 

Lorsque la charge en particule des bulles augmente, Ub diminue donc ReB aussi. Le coefficient de 

trainée augmente ܥௗ et donc la force de trainée augmente.  
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Néanmoins, un autre phénomène pourrait être pris en compte pour comprendre la tendance 

décroissante de ܥௗ avec Jg. Une étude récente sur les nuées de bulles a montré que le coefficient de 

trainée ܥௗ tend à augmenter et à dépasser 1 lorsque le taux de vide augmente dans une plage allant 

de Ϭ à 1ϱ% eŶ ƌaisoŶ d’uŶ effet d’eŶtƌaǀe des ďulles eŶtƌe elles. (Simonnet, Gentric et al. 2007) Cet 

effet s’iŶveƌse au-delà du taux de vide de 15%. Cette étude a été menée en absence de particules 

ŵais oŶ devƌait oďseƌveƌ uŶe teŶdaŶĐe siŵilaiƌe. Ce Ŷ’est pas le Đas iĐi Đaƌ Cd diminue avec Jg.  

AiŶsi Ƌu’eǆpƌiŵĠ daŶs l’ĠƋuatioŶ 5.4 et Ƌue ŵoŶtƌĠ daŶs l’Ġtude numérique de Roghair et al. sur 

l’iŶflueŶĐe de la taille de bulles sur le coefficient de trainée, les petites bulles ont un coefficient de 

trainée supérieur aux grosses bulles. (Roghair, Lau et al. 2011) Cette dépendance est peut être à 

l’oƌigiŶe de la dĠĐƌoissaŶĐe oďseƌvĠe du ĐoeffiĐieŶt de tƌaiŶĠe aveĐ la vitesse supeƌfiĐielle.  

Ainsi que présenté en figure 5. 15, l’ĠvolutioŶ du tauǆ de vide aveĐ Jg est linéaire. Cela signifie que le 

flux de bulles est homogène relativement à la section de la colonne et que la coalescence est limitée. 

(Raimundo 2016) 
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Figure 5. 15 : EǀolutioŶ du tauǆ de ǀide aǀeĐ la ǀitesse supeƌfiĐielle  pouƌ l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L et un ratio TTAB/illite de 
0,9%  

c. Modélisation par classe granulométrique  

 Comme vu au paragraphe précèdent sur les bilans partiels avec les ratios variables de 

TTAB/illite en figure 5. 9, k est plus élevée pour la classe à 3-5 µm que pour celle à 10-12 µm en 

figure 5. 16. 
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Figure 5. 16 : Constante de flottation k et ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Φ donné par le modèle à deux zones en fonction 
des ǀitesses supeƌfiĐielles pouƌ l’aƌgile I77 à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% -  Représentation en bilans partiels par 

classe de particules à 3-5 µm et 10-12 µm 

Néanmoins, la teŶdaŶĐe d’ĠǀolutioŶ de k lorsque Jg augmente diffère beaucoup entre les 2 familles 

de classes granulométriques. Pour la classe à 3-5 µm, k diminue avec Jg alors que k reste constant 

pour la classe à 10-12 µm sur toute la plage de Jg. UŶe hǇpothğse d’eǆpliĐatioŶ à Đe phĠŶoŵğŶe 
seƌait Ƌue l’augŵeŶtatioŶ de taille de ďulle aveĐ Jg cause une diminution de l’effiĐaĐitĠ de capture des 

particules (voir corrélations du chapitre 1) de la classe 3-5 µm car le rapport de taille avec les bulles 

est modifié. La modification du rapport est moins importante avec la classe à 10-12 µm qui continue 

à être collecté de la même manière. (Bloom and Heindel 1997; Dai, Fornasiero et al. 2000) Φ, le 

ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt diŵiŶue aveĐ Jg de la même façon que la fraction liquide dans la mousse 

avec laquelle il est proportionnel.  

d. Conclusion 

 Nous avons montré par ces expériences Ƌue l’augŵeŶtatioŶ de la vitesse supeƌfiĐielle de l’aiƌ 
Jg ne conduit pas toujours à une augmentation de la constante de flottation k. La formation de 

mousses de plus en plus sèches lorsque Jg augmente a été observée aiŶsi Ƌu’uŶ douďleŵeŶt de la 
taille des bulles. La coalescence ne devrait théoriquement pas être responsable de cette 

augmentation car les vitesses superficielles demeurent faibles et le taux de vide évolue de façon 

linéaire avec la vitesse superficielle. Nous avons donc conclu que cela pouvait être lié à la diminution 

de la concentration en TTAB et en particules hydrophobes à la surface des bulles. En conséquence, 

l’aiƌe spĠĐifiƋue iŶteƌfaĐiale des ďulles A stagne lorsque la vitesse superficielle augmente et k, la 

constante de flottation est elle aussi proportionnelle à cette grandeur.  

L’Ġtude des ĐoeffiĐieŶts de tƌaiŶĠe CD des bulles calculés à partir du modèle de dérive de flux et des 

ďilaŶs de foƌĐes ŵoŶtƌe Ƌu’ils soŶt gloďaleŵeŶt ĠlevĠs ;supĠƌieuƌs à 1Ϳ. Cela serait lié à 

l’iŵŵoďilisatioŶ paƌtielle de la surface par les particules et les tensioactifs et au faible nombre de 

Reynolds des bulles (~100-200). Plusieurs hypothèses ont été évoquées pour expliquer la chute de CD 

observée lorsque Jg. augmente. Nous avons retenu que cela viendrait de la valeur de taille de bulle 

qui est utilisée dans le calcul de CD.   
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Finalement, les résultats des bilans partiels ont montré que la classe granulométrique à 3-5 µm a été 

plus fortement impactée paƌ l’augŵeŶtatioŶ de taille de ďulle Ƌue la Đlasse à 1Ϭ-12 µm avec une 

constante de flottation k qui chute tandis que celle de la classe à 10-12 µm reste constante quand Jg. 

augmente. 

Au Ŷiveau pƌatiƋue, le ĐalĐul du ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal a ŵoŶtƌĠ Ƌu’il Ġtait optimal à la 

vitesse superficielle de 20 cm min-1. La mousse est aussi humide donc facilement extractible à cette 

vitesse supeƌfiĐielle Ƌui est doŶĐ la valeuƌ ƌeĐoŵŵaŶdĠe pouƌ la suite de l’Ġtude et à l’ĠĐhelle 
industrielle.  

D. Influence de la granulométrie de l’argile sur les phénomènes 
de transport 

 Dans les deux études précédentes menées sur l’aƌgile Iϳϳ auǆ paƌagƌaphes C et D, Ŷous avoŶs 
montré que la taille des particules est un paramètre qui influence beaucoup la constante de 

flottation k. Les particules fines de la classe 3-5 µm ont généralement une constante de flottation k 

supérieure à celles de la classe 10-12 µm. Dans cette partie, l’aƌgile Iϱ dont la distribution de taille 

granulométrique est centrée autour de 3-5 µm est étudiée.  

 Le dĠďit d’aiƌ aiŶsi Ƌue tous les paƌaŵğtƌes pƌoĐĠdĠs soŶt fiǆĠs à des valeuƌs ideŶtiƋues à 
celles du paragraphe C avec une concentration de 50 g L-1 d’aƌgile Iϱ eŶ suspeŶsioŶ. Les ƌatios 
TTAB/illite testés varient de 0,7 à 1,2%.  

a. Analyse des données brutes 

 En figure 5. 17 est pƌĠseŶtĠ le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal d’aƌgile au teŵps de vie de ϯϬ 
secondes  pour des mousses contenant différents ratios TTAB/illite. 
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Figure 5. 17 : ReŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal de l’aƌgile au temps de vie de 30 s en fonction du diamètre des particules 
pour des suspensions à 50 g L-1 d’aƌgile Iϱ  à diffĠƌeŶts ƌatios TTAB/illite 
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Figure 5. 19 : (a) Constante de flottation k coefficient de drainage des particules ɷ donnés par le modèle à 2 zones à 
différents ratios TTAB/illite pour l’illite Iϱ à 50 g L-1 et l’illite Iϳϳà 50 g L-1 

k est supérieure pour la série avec I5 sur la plage de ratios TTAB/illite testés et particulièrement pour 

le point de ratio TTAB/illite de 1,2% ce qui signifie que la collecte est, de façon globale, plus efficace 

Ƌu’aveĐ Iϳϳ. Le ĐoeffiĐieŶt de dƌaiŶage ɷ pouƌ Iϱ dĠĐƌoit foƌteŵeŶt jusƋu’à atteiŶdƌe Ϭ,1 au ƌatio 
TTAB/illite de 1,Ϯ% aloƌs Ƌu’il Ġtait staďle autouƌ de 1 pouƌ Iϳϳ. Cela sigŶifie doŶĐ Ƌue la 
concentration en argile du flux de drainage descendant est faible en comparaison de celle du flux 

montant. Les valeuƌs oďteŶues pouƌ le ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt ϕ sont présentées en annexe 5.3.  

Comme présenté en figure 5. 20, le diamètre de Sauter des bulles d32 a été impacté par le 

ĐhaŶgeŵeŶt de gƌaŶuloŵĠtƌie de l’illite eŶtƌe les ƌatios Ϭ,ϱ et Ϭ,ϵ%. 
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Figure 5. 20 : Diamètre de Sauter et coefficient de trainée  

Étonnamment, le diamètre de Sauter d32 est plus faible pour I77 que pour I5 sur cette gamme de 

ƌatios aloƌs Ƌu’eŶ thĠoƌie la pƌĠseŶĐe de petites paƌtiĐules adsoƌďĠes d’aƌgile Iϱ aurait dû réduire la 

taille des bulles. On voit de plus en figure 5. 21 que la distribution granulométrique est large pour I5, 

sigŶifiaŶt doŶĐ Ƌu’il Ǉ a uŶe ĐoalesĐeŶĐe iŵpoƌtaŶte.  
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Figure 5. 21 : Distribution en nombre des tailles de bulles pour I5 et I77 à 50 g L-1 et aux ratios TTAB/illite de 0,7 et 1,2% 

Paƌ ailleuƌs, l’aŶalǇse ƌhĠologiƋue des suspeŶsioŶs d’aƌgile a ŵoŶtƌĠ Ƌue les suspeŶsioŶs d’Iϳϳ 
ĠtaieŶt plus visƋueuses Ƌue les suspeŶsioŶs d’Iϱ à 50 g L-1 (2,6 mPa s pour I77, 1,6 mPa s pour I5). 

Généralement, une hausse de la viscosité intensifie la coalescence et d32 augmente. (Rubinstein 

1995) Un phénomène opposé a été observé ici, tout comme lors de la comparaison des suspensions 

d’Iϳϳ à ϱϬ et 1ϬϬ g L-1. Au lieu de la stabilisation espérée des bulles par les fines particules, une 

déstabilisation a lieu pour I5. Elle pourrait être liée au fait que la quantité de fines particules 

hydrophobes adsorbées à la surface des bulles est très élevée. Les éventuelles différences de 

pƌopƌiĠtĠs d’adsoƌptioŶ eŶtƌe les aƌgiles Iϱ et Iϳϳ Ŷe devƌaieŶt pas ġtƌe eŶ Đause Đaƌ Ŷous avioŶs vu 
au chapitre 2 que leurs isothermes étaient identiques.  

Comme attendu suite à ce qui a été observé sur les tailles de bulles, le taux de vide en figure 5. 22 est 

plus faible pour I5 que pour I77 dans la gamme de ratios TTAB/illite de 0,5 à 0,9%.  
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Figure 5. 22 : Taux de vide en fonction du ratio TTAB/illite pour les argiles I5 et I77 à 50 g L-1 et une vitesse superficielle de 
20 cm min-1 

Néanmoins, à partir du ratio TTAB/illite de 1,2%, le taux de vide, le diamètre de Sauter et le 

coefficient de trainée Cd soŶt ideŶtiƋues pouƌ les Ϯ gƌaŶuloŵĠtƌies d’aƌgile. Les valeuƌs ĠlevĠes des 
coefficients de trainée de 4 montrent que les bulles sont contaminées par des particules et du 

tensioactif. Il a été observé que la distribution de taille de bulles était étroite et que le diamètre était 

faible. Le facteur de forme des bulles est probablement proche de 1, ce qui peut aussi expliquer la 

valeur élevée de Cd. (Rubinstein 1995) AiŶsi Ƌu’eǆpliƋuĠ au paƌagƌaphe C, l’augŵeŶtatioŶ de Cd peut 

aussi être liée à l’effet d’eŶtƌaǀe des ďulles eŶtƌe elles (non pris en compte dans le modèle de dérive 

de flux) ou à la diminution de la taille de bulles quand le ratio TTAB/illite augmente. (Roghair, Lau et 

al. 2011) La foƌte augŵeŶtatioŶ du tauǆ de vide à 1,Ϯ% pouƌƌait ġtƌe liĠe à l’aĐĐuŵulatioŶ des ďulles 

d’aiƌ daŶs la ĐoloŶŶe. En raison de leur faible taille, les bulles ont une flottabilité faible et peuvent 

stagŶeƌ daŶs la ĐoloŶŶe si la visĐositĠ est tƌop foƌte ou s’il Ǉ a des ĐouƌaŶts de ƌeĐiƌĐulatioŶ.  

c. Conclusion 

 La constante d’eǆtƌaĐtioŶ paƌ flottation vraie supérieure pour les fines particules autour de 

3-5 µm par rapport aux particules plus grossières de 10-1Ϯ µŵ s’est iĐi ĐoŶfiƌŵĠe. Les ďulles d’aiƌ de 
taille plus élevée observées pour I5 entre les ratios TTAB/illite de 0,6 à 0,9% sont peut être liées à 

uŶe dĠstaďilisatioŶ des ďulles d’aiƌ eŶ ƌaisoŶ des gƌosses ƋuaŶtitĠs de paƌtiĐules hǇdƌophoďes 
adsorbées en surface. Une hausse du taux de vide corrélée à une diminution de la taille des bulles et 

une augmentation du coefficient de trainée est observée au ratio TTAB/illite de 1,2%. Nous 

suspectons ici une accumulation des bulles dans la colonne en raison de leur faible taille (Simonnet, 

Gentric et al. 2007). Le facteur de forme des bulles proche de 1 favorise aussi la hausse de Cd.  

E. Conclusion 

 Dans ce chapitre, la colonne instrumentée de flottation a été utilisée pour étudier la 

flottatioŶ de l’aƌgile illite eŶ pƌĠseŶĐe de TTAB eŶ ĐoŶtiŶu et à uŶe ĠĐhelle pƌoĐhe de Đelle d’uŶ pilote 
industriel. Les données brutes de bilans matières et de granuloŵĠtƌie oŶt ĠtĠ iŶteƌpƌĠtĠes à l’aide 
d’uŶ ŵodğle de flottatioŶ à deuǆ zoŶes. L’iŶflueŶĐe de Ƌuatƌe paƌaŵğtƌes pƌoĐĠdĠs iŵpoƌtaŶts suƌ 
les performances de flottation, la distribution de taille de bulles et le taux de vide a été étudiée : le 
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ratio TTAB/illite, la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile, la gƌaŶuloŵĠtƌie de l’aƌgile et la vitesse supeƌfiĐielle de 
l’aiƌ. Les oďseƌvatioŶs suivaŶtes oŶt ĠtĠ faites : 

(1) L’augŵeŶtatioŶ de la concentration eŶ paƌtiĐules d’aƌgile Iϳϳ de 50 g L-1 à 100 g L-1 donne un 

rendement de flottation global supérieur mais une constante de flottation vraie légèrement 

réduite à 100 g L-1. Nous avons observé en parallèle que les bulles étaient plus petites à 100 g 

L-1 Ƌu’à ϱϬ g L-1 au ratio TTAB/illite de 1,2%. L’iŶĐoŵplğte adsoƌptioŶ du TTAB suƌ l’aƌgile 
pourrait justifier ces observations. Les petites particules de la classe granulométrique à 3-5 

µm sont préférentiellement flottées en comparaison des particules de la classe à  10-12 µm.  

(2) Le rendement global de flottation est optimal pour la valeur de vitesse superficielle de 20 cm 

min-1. Cependant, l’augŵeŶtatioŶ de la vitesse supeƌfiĐielle de l’aiƌ Jg conduit à une 

stagnation de la constante de flottation vraie k au lieu de l’augŵeŶtatioŶ espĠƌĠe. 
L’eǆpliĐatioŶ seƌait Ƌue loƌsƋue le nombre de bulles augmente, cela entraine un 

appauvrissement en particules hydrophobes et en tensioactif à la surface des bulles. Cette 

hypothèse est validĠe paƌ l’augŵeŶtatioŶ oďseƌvĠe de taille de ďulles d32 lorsque Jg 

augmente. La flottation des particules de la classe à 3-5 µm est plus impactée que la classe à 

10-12 µm lorsque la taille des bulles augmente.  

(3) La flottation préférentielle des particules fines à 3-5 µm est confirmée par les expériences 

ƌĠalisĠes suƌ l’aƌgile Iϱ. Des ŵousses tƌğs huŵides et chargées ont été formées à partir de 

cette argile et ont donné des rendements de flottation élevée (en global et flottation vraie). 

Les fines particules stabilisent la mousse. Des coefficients de trainée élevés et similaires pour 

les Ϯ gƌaŶuloŵĠtƌies d’aƌgiles ont été calculés grâce au modèle de dérive de flux et aux 

mesures de taille de bulles.  

Ces observations sont spécifiques aux suspensions minérales de flottation dans lesquelles la quantité 

de tensioactif libre en solution est réduite. Les particules sont les principales contributrices de la 

stabilisation des mousses.  

 OŶ est aussi iĐi daŶs le Đas ŵodğle de suspeŶsioŶs ĐoŶteŶaŶt uŶiƋueŵeŶt de l’aƌgile et l’oŶ a 
vu que le ratio maximal de TTAB/illite avec lequel on pouvait travailler était faible par rapport au 

ƌatio thĠoƌiƋue ĐoƌƌespoŶdaŶt à la ŶeutƌalisatioŶ Đoŵplğte. L’aƌgile a uŶ effet staďilisaŶt foƌt suƌ les 
ďulles et ƌĠduit leuƌ teŶsioŶ de suƌfaĐe et doŶĐ leuƌ taille loƌsƋu’elle s’adsoƌďe dessus. La flottaďilitĠ 
chute alors et le milieu devient iŶstaďle eŶ ƌaisoŶ de l’aĐĐuŵulatioŶ des ďulles.  

DaŶs le Đas des suspeŶsioŶs de teƌƌes, la fƌaĐtioŶ d’aƌgile seƌa ƌĠduite Đaƌ les teƌƌes eŶ ĐoŶtieŶŶeŶt 
gĠŶĠƌaleŵeŶt eŶtƌe ϱ à ϯϬ%. La ƋuaŶtitĠ de TTAB eŵploǇĠe pouƌƌa aloƌs faĐileŵeŶt appƌoĐheƌ d’uŶe 
valeur pƌoĐhe du poiŶt de ŶeutƌalisatioŶ sous l’hǇpothğse Ƌue la ƋuaŶtitĠ d’espğĐes ŵiŶĠƌales 
ĐhaƌgĠes ŶĠgativeŵeŶt Đoŵŵe l’aƌgile est ƌĠduite. Le ƌisƋue de foƌŵatioŶ de ďulles fiŶes Ƌui peuveŶt 
stagner dans la colonne sera réduit car la concentration en particules adsorbées et en TTAB libre sera 

plus faiďle Ƌue suƌ les essais à l’aƌgile puƌe et uŶ ƌatio TTAB/illite de 1,Ϯ%. La ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ teƌƌe 
en suspension pourra être comprise entre 50 et 100 g L-1 et il y aura probablement, de même que sur 

l’aƌgile, uŶ ƌisque de diminution de la sélectivité pour les fines particules lorsque la concentration 

augmente.  
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F. Annexes 

Annexe 1 : Coefficient d’entrainement global calculé pour les séries à 
5Ͳ et ͳͲͲ g/L d’argile )77 et des ratios TTAB/illite variables 
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Figure 5. 23 : CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt φ calculé pour les suspensions à 50 et 100 g L-1 d’aƌgile Iϳϳ eŶ foŶĐtioŶ du ƌatio 
TTAB/illite 

Annexe 2 : Distributions en nombre des bulles pour la série sur 

l’influence de la vitesse superficielle 

Conditions expérimentales : Argile I77 à 50 g/L, ratio TTAB/illite de 0,9% 
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Figure 5. 24 : DistƌiďutioŶs eŶ Ŷoŵďƌe des ďulles pouƌ la sĠƌie suƌ l’iŶflueŶĐe de la ǀitesse superficielle 

 

Annexe 3 : Coefficient d’entrainement global calculé pour les séries à 
5Ͳ g/L d’argile )77 et )5 et des ratios TTAB/illite variables 
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Figure 5. 25 : CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt gloďal ĐalĐulĠ pouƌ les sĠƌies à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ et Iϱ et des ƌatios TTAB/illite 
variables 
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Chapitre ͸ :  Dimensionnement d’une colonne de flottation industrielle 

Ce chapitre présente une méthode de calcul basée sur le modèle à 2 zones détaillé au chapitre 

4 qui permet de dimensionner une colonne de flottation en fonction des paramètres de rendement de 

flottation en particules et en eau souhaités. Les données des coefficients de transport (k, φ et ɷ) ainsi 

que les caractéristiques de drainage des mousses (LD, ɸl0 et E) et de taux de vide ɸg acquises au 

chapitre 5 sont ensuite employées pour déterminer les diŵeŶsioŶs d’uŶe ĐoloŶŶe pouƌ uŶe suspeŶsioŶ 
d’aƌgile à ϱϬ ou ϭϬϬ g/L et uŶ ƌatio TTAB/illite de ϭ,Ϯ%. DiffĠƌeŶts diaŵğtƌes et ĐoŶfiguƌatioŶs de 
ĐoloŶŶes soŶt ĐoŵpaƌĠs afiŶ d’aideƌ au Đhoiǆ fiŶal de l’iŶdustƌiel ĐhaƌgĠ de dĠveloppeƌ le dispositif.  
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A. Introduction  

 Le diŵeŶsioŶŶeŵeŶt ĐoŶstitue l’uŶe des Ġtapes foŶdaŵeŶtales du dĠveloppeŵeŶt d’uŶ 
nouveau pilote industriel. Un modèle de calcul permettant de dimensionner les colonnes de 

flottation va être présenté dans ce chapitre.  

 Ce calcul se fonde sur le modèle à 2 zones présenté au chapitre 4 qui permettait d’estimer les 

coefficients de transport de flottation vraie k, de drainage ɷ et d’eŶtƌaiŶeŵeŶt φ. Il va peƌŵettƌe 
d’eǆploiter les valeurs obtenues de coefficients de transport pour estimer la hauteur de la zone de 

collecte Hc et de la zone de mousse Hm pour un diamètre de colonne donné D et en fonction des 

valeuƌs souhaitĠes de ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ paƌ flottatioŶ Rf (égal à ṁ4/ṁ1), de ratio de 

concentration entre la sortie en pied de colonne c5 et l’eŶtƌĠe de ĐoloŶŶe c1 (noté c5 / c1) et de 

ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ eau daŶs la ŵousse Rl (égal à Q4/Q1). Les paramètres propres au profil de 

drainage de la mousse (LD, ɸl0 et E) et au taux de vide de la suspension aérée ɸg seront aussi pris en 

compte pour les calculs.  

Le modèle sera appliqué numériquement sur les essais réalisés au chapitre 5 sur les suspensions 

d’aƌgile Iϳϳ à 50 et 100 g/L avec un ratio TTAB/illite de 1,2%. Ce ratio est le plus élevé qui a été testé 

et Ƌui se ƌappƌoĐhe le plus du poiŶt de ŶeutƌalisatioŶ de la suƌfaĐe de l’aƌgile. Les diŵeŶsioŶs de 
colonne Hc et Hm ainsi calculées seront ensuite utilisées pour comparer les performances de 4 

configurations de colonnes différentes (colonnes seules, en série, avec et sans recirculation).  

Ce chapitre conclura sur les avantages et les inconvénients de ces différentes configurations afin 

d’appoƌteƌ des ĠlĠŵeŶts pouƌ le futuƌ diŵeŶsioŶŶeŵeŶt d’uŶ pilote iŶdustƌiel.  

B. Modèle de calcul de dimensionnement 

 Les deux zones (suspension aérée et mousse) sont considérées de façon indépendante dans 

un premier temps et des bilans partiels sont réalisés sur les deux systèmes. Les résultats 

intermédiaires propres au dimensionnement des deux zones sont ensuite compilés dans le modèle 

de flottatioŶ gloďal pouƌ ĐalĐuleƌ les ƌeŶdeŵeŶts d’eǆtƌaĐtioŶ par flottation Rf, de ratio de 

concentration entre la sortie en pied de colonne c5 et l’eŶtƌĠe de ĐoloŶŶe c1 (noté c5 / c1) et de 

rendement d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ eau daŶs la ŵousse Rl atteignables dans ces conditions.   

a. Dimensionnement de la zone de collecte (suspension aérée) 

i. Principe 

 La zone de collecte est modélisée comme une cuve parfaitement agitée de volume V et de 

concentration c représentée en figure 6. 1.  
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(Equation 6. 2) 

On peut déduire de ce calcul Hc connaissant D : 

࡯ࡴ = ࣊ࢉࢂ ቀࡰ૛ቁ૛ 

(Equation 6. 3) 

 et calculer le nombre de dispersion axiale ܰ݀ à partir de la corrélation suivante (Mavros and Matis 

2013) :  

ࢊࡺ = ૙, ૙૟૜ × ࡰ × ሺ ,૚ࢍࡶ ૟ሻ૙,૜ࢉࡴ × ࡸ࢛  

(Equation 6. 4) 

Le calcul du nombre de dispersion axiale ܰ݀ permet de vérifier si les conditions de réacteur 

parfaitement agité sont toujours valables lorsque le facteur de forme de la colonne change. Pour 

rappel, ௗܰ doit teŶdƌe veƌs l’iŶfiŶi pouƌ Ƌue Đette ĐoŶditioŶ soit ƌespeĐtĠe.  

ii. Résultats 

 Les équations présentées au paragraphe précédent ont été employées pour calculer la 

hauteur de la zone de collecte Hc ŶĠĐessaiƌe pouƌ atteiŶdƌe des ƌeŶdeŵeŶts d’eǆtƌaĐtioŶ ࢌࡾ donnés 

pour des colonnes de diamètres D de 2 m puis de 4 m. UŶe paƌtie des paƌaŵğtƌes d’eŶtƌĠe est issue 

des eǆpĠƌieŶĐes ƌĠalisĠes suƌ l’aƌgile Iϳϳ ;ϱϬ et 1ϬϬ g/LͿ au ƌatio TTAB/illite de 1,Ϯ% aloƌs Ƌu’uŶe 
autre partie est fixée ainsi que représenté dans le tableau 6. 1 : 

Paramètre Valeur (à 50 
g/L – à 100 
g/L) 

Nom Origine 

k (1/min) 0,16 -- 0,10  Constante de flottation Expérimentale 

 1,01 – 0,82 CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Estimé 

L0 (%) 31 -- 26 FƌaĐtioŶ voluŵiƋue d’eau daŶs 
la mousse à h= 0 cm 

Expérimentale 

Jg (cm/s) 0,35 Vitesse superficielle de gaz Expérimentale 

ɸg (%) 6,7 – 7,7 Taux de vide Expérimentale 

D (m) 2 -- 4 Diamètre de la colonne Variable 

Qg (m
3/h) 40 -- 158 Débit volumique de gaz Calculé 

QL 1 (m
3/h) 20 -- 80 Débit volumique d’eŶtƌĠe Valeur cible 

JL (cm/s) 0,2 Vitesse superficielle du liquide Calculé 

c1 (kg/L) 0,05 – 0,1 Concentration en particules en 
entrée 

Valeur cible 

c5 (kg/L) 0,005 – 0,01 Concentration en particules en 
sortie (pied de colonne) 

Valeur cible 

RF (%) 90 ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ paƌ Valeur cible 
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flottation 

Tableau 6. 1 : DoŶŶĠes d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul de la hauteuƌ de ĐolleĐte Hc 

 Le ƌappoƌt eŶtƌe les dĠďits voluŵiƋues d’eŶtƌĠe QL 1 et de gaz Qg a été maintenu à la même 

valeur (1 pour 2) que pour les essais sur le pilote. La vitesse superficielle de gaz est maintenue 

identique dans les 2 colonnes. 

 Colonne de diamètre D = 2 m 

En fixant le diamètre de la colonne à 2 m, on obtient les hauteurs de collecte présentées en figure 6. 

2 : 
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Figure 6. 2 : Hauteur de zone de collecte en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios c5/c1 
d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de Ϯ ŵ 

 La hauteur de collecte HC tend à augmenter avec le rendement de flottation RF. De même, 

plus le ratio c5/c1 recherché est faible, plus la hauteur de collecte est élevée. On voit que pour 

atteiŶdƌe uŶ ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ de ϵϬ%, uŶe hauteuƌ de ĐolleĐte de 5,95 m est nécessaire pour 

avoir un ratio c5 / c1 iŶfĠƌieuƌ à Ϭ,1, sǇŶoŶǇŵe d’uŶ appauvƌisseŵeŶt eŶ aƌgile de 90% du flux rejeté 

au pied de la ĐoloŶŶe paƌ ƌappoƌt à l’eŶtƌĠe. La hausse de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ aƌgile de ϱϬ à 1ϬϬ g/L a 
uŶ effet suƌ la hauteuƌ de la zoŶe de ĐolleĐte. Il faudƌa la ƌehausseƌ d’eŶviƌoŶ Ϯ ŵ pouƌ ĐoŵpeŶseƌ le 
fait que la constante de flottation k est légèrement plus faible à 100 g/L.  

 En figure 6. 3 sont présentés les nombres de dispersion axiale correspondant aux géométries 

de colonnes calculées par le modèle.  
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Figure 6. 3 : Nombre de dispersion axiale ND en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios 
c5/c1 d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de Ϯ ŵ 

 Les nombres de dispersion axiale obtenus sont bien supérieurs à zéro. Cela signifie donc que 

l’hǇpothğse de ƌĠaĐteuƌ paƌfaiteŵeŶt agitĠ seƌa toujouƌs valaďle pouƌ Đes gĠoŵĠtƌies. OŶ voit 
ĐepeŶdaŶt Ƌue le Ŷoŵďƌe de dispeƌsioŶ diŵiŶue foƌteŵeŶt loƌsƋue l’oŶ passe de la valeur cible de c5 

/ c1 de 0,2 à 0,1. A 0,2, les hauteurs de collecte obtenues sont en effet inférieures au diamètre D de la 

colonne.  

 Colonne de diamètre D = 4 m 

 En figure 6. 4 sont présentés les hauteurs de collecte pour une colonne de 4 m de diamètre.  
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Figure 6. 4 : Hauteur de zone de collecte en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios c5/c1 

d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de ϰ ŵ 

 Pour obtenir un rendement de flottation supérieur à 90% et un rapport des concentrations 

c5/c1 inférieur à 0,1, il faut que la hauteur de collecte soit supérieure à 5,95 m, soit une valeur 

ideŶtiƋue à Đelle de la ĐoloŶŶe de Ϯ ŵ. C’est uŶ aspeĐt iŶtĠƌessaŶt au Ŷiveau pƌoĐĠdĠ Đaƌ la ĐoloŶŶe 
de 4 m de diamètre permet donc de traiter des volumes beaucoup plus élevées de suspension (80 
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m3/h contre 20 m3/h) avec un encombrement vertical identique à la colonne de 2 m pour la zone de 

collecte.  

Les nombres de dispersion axiale correspondants sont présentés en figure 6. 5 : 

50 60 70 80 90 100
0

2

4

6

8

10

12

14

16  50 g/L  c
5
/c

1
=0,2

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,1

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,075

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,05

 50 g/L  c
5
/c

1
=0,025

N
d

R
F
 (%)

 

Figure 6. 5 : Nombre de dispersion axiale ND en fonction du rendement de flottation RF pour différentes cibles de ratios 
c5/c1 d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de ϰ ŵ 

 L’alluƌe gĠŶĠƌale et la dispositioŶ des poiŶts est ideŶtiƋue à Đelle oďteŶue aveĐ la ĐoloŶŶe de 
2 m mais les valeurs de nombre de dispersion sont globalement deux fois plus élevées. On est donc 

plus proche du modèle du réacteur parfaitement agité.  

iii. Conclusion 

 Le modèle de calcul de la hauteur de collecte HC a été présenté et appliqué au cas de 2 

colonnes de 2 et 4 m de diamètre respectivement afin de comparer leurs propriétés. Le système 

sĠleĐtioŶŶĠ pouƌ Đet eǆeŵple est uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L et un ratio TTAB/illite de 1,2% 

pour lequel des données de coefficients de transports avaient été acquises au chapitre 5. 

L’augŵeŶtatioŶ du diaŵğtƌe peƌŵet d’augŵeŶteƌ les dĠďits de tƌaiteŵeŶt de ϮϬ à 8Ϭ ŵ3/h tout en 

évitant une hausse importante de la hauteur de collecte HC qui reste identique dans les 2 cas à 5,95 

m pour un rendement de flottation visé de 90%  et un ratio c5/c1 de 0,1.  

 Une colonne de diamètre de 4 m nécessite cependant des adaptations technologiques, 

notamment pouƌ l’iŶjeĐtioŶ d’aiƌ Ƌui doit ġtƌe effeĐtuĠe à l’aide de plusieuƌs iŶjeĐteuƌs pouƌ favoƌiseƌ 
une dispersion homogène du gaz. Chaque injecteur doit être relié à une pompe de recirculation dont 

le nombre sera donc multiplié en conséquence.     

b. Dimensionnement de la zone de mousse 

i. Principe 

 La hauteur de mousse Hm est le paramètre principal qui va influencer Rl, le rendement 

d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal d’eau daŶs la ŵousse ;Ġgal à Q4/Q1). Rl ƌeflğte l’huŵiditĠ de la ŵousse ŵais 
diffère de ɸL, la fƌaĐtioŶ liƋuide d’eau daŶs la ŵousse. Un bilan partiel est effectué en débit 
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Paramètre Valeur (à 50 
g/L – à 100 
g/L) 

Nom Origine 

Ld (min-1) 1,8—6,6  Constante de dƌaiŶage de l’eau 
dans la mousse 

Expérimentale 

L0 (%) 31 -- 26 FƌaĐtioŶ voluŵiƋue d’eau daŶs 
la mousse à h= 0 cm 

Expérimentale 

 (%) 2,6 – 16,0 Fraction volumique résiduelle 
d’eau daŶs la ŵousse au temps 
infini 

Expérimentale 

Jg (cm/s) 0,35 Vitesse superficielle de gaz Expérimentale 

D (m) 2 -- 4 Diamètre de la colonne Variable fixée par 
résultats zone de 
collecte 

Qg (m
3/h) 40 -- 158 Débit volumique de gaz Variable fixée par 

résultats zone de 
collecte 

QL 1 (m
3/h) 20 -- 80 DĠďit voluŵiƋue d’eŶtƌĠe Variable fixée par 

résultats zone de 
collecte 

RL (%) 10 ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ 
eau dans la mousse 

Valeur cible 

 

Tableau 6. 2 : Paƌaŵğtƌes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul de la hauteuƌ de ŵousse Hm 

 La figure 6. 7 présente les hauteurs de mousse Hm calculées en fonction du rendement en eau 

dans la mousse.  
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Figure 6. 7 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau dans la mousse Rl pour 2 diamètres de colonne et 2 
concentrations en argile I77 

 Les valeurs de rendement en eau dans la mousse ܴ௅ ne sont définies que sur une plage 

étroite avec un rendement minimum de 6% pour la mousse à 50 g/L et de 33% pour la mousse à 100 

g/L. Ces valeurs élevées de rendement sont liées au fait que les mousses étaient très humides et 
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drainaient peu sur les hauteurs de mousse testées. La fraction volumiƋue d’eau ƌĠsiduelle auǆ teŵps 
iŶfiŶis est tƌğs ĠlevĠe, eŶ paƌtiĐulieƌ pouƌ la ŵousse ƌĠalisĠe à 1ϬϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ.  

CepeŶdaŶt, daŶs le Đas de la ŵousse à ϱϬ g/L, oŶ voit Ƌu’uŶe hauteuƌ de ŵousse de 30 à 50 cm est 

suffisante pour avoir un rendement en eau de 5 à 7%. Par ailleurs, le rendement évolue peu lorsque 

la hauteur de mousse passe de 30 à 50 cm. Nous avons vu expérimentalement que la collecte de 

mousses avec des rendements en eau de 5 à 7% était possible (seuil minimal de collecte autour de ܴ௅ = 0,5%). Le diaŵğtƌe de ĐoloŶŶe Ŷ’a pas d’iŶflueŶĐe suƌ la hauteuƌ de ŵousse Hm. La hauteur de 

mousse pourra être réduite dans le cas des mousses moins humides et moins chargées en particules 

telles Ƌue Đelles gĠŶĠƌĠes à paƌtiƌ de suspeŶsioŶs d’aƌgile au ƌatio 0,9% ainsi que représenté en 

annexe 6.1. Pour ces mousses moins chargées et moins humides, une hauteur de 10 cm permettra 

d’atteiŶdƌe uŶ ƌeŶdeŵeŶt eŶ eau de ϱ% à ϱϬ g/L d’aƌgile.  

c. Modèle global 

 Le modèle de flottation global présenté au chapitre 4 est ensuite employé pour calculer le 

ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal paƌ flottatioŶ ሺࢌࡾሻ et le ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ d’eau (ࡸࡾ) ainsi que 

tous les débits partiels ṁ assoĐiĠs à la Ŷouvelle diŵeŶsioŶ de la ĐoloŶŶe. Pouƌ ƌappel, il s’eǆpƌiŵe paƌ 
l’ĠƋuatioŶ suivante : 

ṁ1 + ṁ3 - (ṁ2 + ṁ5) = V. 
࢚ࢊ  ࢉࢊ  = 0 

Q1. c1 +  ࢾ .  ሺ .ࢊࡸ−ሺܘ�܍ - ૙ + Φ. c). Qg. εl0 (1࢒ࢿ . ࢍࡽࢂ.࢑.ࢉ ሻ࢚ − ࡱ ⁄૙࢒ࢿ ) – ((k. V + Φ. Qg. εl0) c + (Q1 - Qg. 

(εl0. ܘ�܍ሺ−ࢊࡸ. ሻܜ +  c) = 0 . (ࡱ

(Equation 6. 6) 

 En connaissant les débits de massiques de mousse en tête de colonne ṁ4 et en pied de 

colonne ṁ5 il va eŶsuite ġtƌe possiďle de ŵodĠliseƌ l’effet de la ŵise eŶ sĠƌie de plusieuƌs Đellules de 
flottation en réinjectant ces rejets dans une seconde colonne ou en mettant en place des 

recirculations de certains flux.  

C.  Comparaison des performances de différentes 

configurations (colonnes seules, en série sans et avec 

recirculation) 

a. Présentation des configurations 

 Les performances  de flottation, représentées par le rendement global de flottation RF, le 

rendement en eau RL ainsi que par le facteur de concentration c5 / c1 vont maintenant être 

comparées dans le cas des 4 configurations différentes présentées en figure 6. 8. 
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Figure 6. 8 : Configurations des colonnes (HC = 4,95m ; HM = 40 cm) : 1. Colonne de diamètre D = 2 m seule ; 2. Colonne de 
diamètre D = 4 m seule ; 3. Deux colonnes de diamètre D = 2 m en série ; 4. Deux colonnes de diamètre D = 2 m en série 

avec recirculation de la mousse 

 La hauteur de collecte Hc ne varie pas avec le diamètre de la colonne et est gardée constante 

à 5,95 m pour cette étude. De même, la hauteur de mousse Hm est fixée à 40 cm. La hauteur de 

mousse est un paramètre qui dépend beaucoup de la composition initiale de la suspension qui est ici 

ŵaiŶteŶue ĐoŶstaŶte à ϱϬ g/L d’aƌgile et uŶ ƌatio TTAB/illite de 1,Ϯ%. Les dĠďits d’eŶtƌĠe et la vitesse 
supeƌfiĐielle d’aiƌ des ĐoloŶŶes soŶt fiǆĠs de la façoŶ suivaŶte daŶs le tableau 6. 3 : 

Configuration 1 D = 2 m  2 D = 4 m 3 2 x D = 2 m  en 
série 

4 2 x D = 2 m  en 
série avec 
recirculation 

Jg (cm/s) 0,35 0,35 0,35 0,35 
Qg (m

3/h) 40 158 40 40 
QL 1 (m

3/h) 20 80 20 20 
ɷ ;ĐoŶstaŶte de 
drainage) 

1 1 1 1 

Tableau 6. 3 : Vitesse superficielle, débits volumiques de gaz et de liquide en entrée et coefficient de drainage des 
différentes configurations 

Les dĠďits d’aliŵeŶtatioŶ eŶ aiƌ et eŶ suspeŶsioŶ des Ϯ ĐoŶfiguƌatioŶs eŶ sĠƌie soŶt gaƌdĠs ideŶtiƋues 
à ceux de de la colonne de 2 m pour pouvoir comparer de façon plus directe les performances.  
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b. Résultats des simulations  

 Les rendements globaux de flottation Rf et en eau RL calculés sont présentés en figure 6. 9 

pour les 4 configurations testées.  
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Figure 6. 9 : Rendements de flottation RF et d’eǆtƌaĐtioŶ d’eau RL pour les 4 configurations testées (a) Configurations 1  et  

2  : Colonnes de diamètre 2 et 4 m (b) Configurations 3  et 4 : Deux colonnes en série de 2 m de diamètre avec et sans 

recirculation 

 Dans les configurations 1 et 2, les rendements de flottation obtenus sont globalement plus 

faibles que la valeur cible de 90% qui correspond à la hauteur de 5,95 m dans la zone de collecte 

pour un ratio c5 / c1 de 0,1. Cette diminution est liée au fait que le modèle global prend en compte la 

contribution de la mousse qui provoque une diminution du rendement en raison du drainage de 

l’eau et des paƌtiĐules. Il appaƌait Ƌue le ƌeŶdeŵeŶt de flottatioŶ gloďal Ŷe vaƌie pas loƌsƋue le 
diamètre de la colonne augmente de 2 à 4 m. Cela est cohérent car seuls les paramètres de hauteur 

de collecte et de hauteur sont influents sur le rendement dans le cadre de ce modèle. Les temps de 

séjour sont identiques.  Dans le cas des colonnes réelles, des paramètres hydrodynamiques relatifs à 

la distribution des bulles sur la section de la colonne pourront être influents. Les systèmes de 

bullage devront être adaptés afin de garantir la distribution la plus homogène possible. Cela peut 
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ġtƌe Đoŵpleǆe Đaƌ les sǇstğŵes d’iŶjeĐtioŶ paƌ VeŶtuƌi soŶt paƌ dĠfaut ĐoŶçus pouƌ l’iŶjeĐtioŶ eŶ 
paroi et les ĐhaŶgeŵeŶts de teĐhŶologies d’iŶjeĐtioŶ peuveŶt iŵpaĐteƌ la taille des bulles comme 

évoqué dans la littérature. (Chen, Gupta et al. 1998) La multiplication des aérateurs permet de 

limiter la coalescence des bulles. La distribution de vitesse superficielle du liquide Jl est aussi 

modifiée lorsque le diamètre de la colonne augmente. Elle tend à être moins homogène relativement 

à la section lorsque le diamètre de colonne est élevé (injection par poreux). (Joshi 2001) Le 

rendement en eau dans la mousse RL est constant à 6,9% pour les 2 colonnes de 2 et 4 m. Cette 

valeur est satisfaisante et correspond à celle donnée sur la figure 6. 7 pour la hauteur de mousse de 

40 cm.  

 Les configurations en série 3 et 4 donnent des rendements de flottation supérieurs à ceux 

obtenus sur les colonnes seules et particulièrement dans la configuration 3 sans recirculation avec 

une valeur de 78,1%. Le rendement en eau RL obtenu en configuration 3 est doublé par rapport aux 

rendements obtenus dans les 2 configurations en colonnes seules. Au contraire, il est plus faible en 

configuration 4. Cela s’eǆpliƋue paƌ le fait Ƌue les mousses issues des 2 colonnes sont collectées 

contre une colonne seulement avec la recirculation dans la configuration 4. La configuration en série 

est donc très bénéfique au Ŷiveau du ƌeŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ ŵais eŶgeŶdƌe aussi uŶe hausse du 
rendement en eau. La recirculation de la mousse permet de réduire le rendement en eau mais 

engendre une légère diminution (ici 10%) du rendement de flottation.  

Il est possible de réduire le rendement en eau dans la mousse des configurations 3 et 4 en 

rehaussant la hauteur de mousse Hm de 40 cm à 50 cm, une valeur qui correspond potentiellement à 

des rendements en eau de 6%. Les résultats suivants sont obtenus dans ce cas en figure 6. 11 : 

 

Figure 6. 10 : Rendements de flottation RF et d’eǆtƌaĐtioŶ d’eau RL pour les configurations 3  et 4 : Deux colonnes en série 

de 2 m de diamètre avec et sans recirculation – Hm = 50 cm 

On voit que les rendements de flottation sont réduits lorsque la hauteur de mousse augmente car de 

l’eau aiŶsi Ƌue des paƌtiĐules pƌĠseŶtes daŶs la ŵousse oŶt dƌaiŶĠ. La Đhute de ƌeŶdeŵeŶt de 
flottation est plus importante en configuration 4, avec recirculation, où il passe de 68,4% à 62,8%. 

L’optioŶ la plus souhaitaďle seƌait doŶĐ de ŵaiŶteŶiƌ uŶe hauteuƌ de ŵousse faiďle de ϰϬ Đŵ pouƌ 
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gaƌaŶtiƌ uŶ ƌeŶdeŵeŶt de flottatioŶ ĠlevĠ et d’iŶstalleƌ uŶ sǇstğŵe eŶ aval du pilote Ƌui peƌŵettƌait 
de faiƌe dĠĐaŶteƌ l’aƌgile de la ŵousse pouƌ ĠliŵiŶeƌ l’eau.  

Les ĐoŶfiguƌatioŶs eŶ sĠƌie appoƌteŶt uŶe ƌĠelle ĐoŶtƌiďutioŶ à l’aŵĠlioƌatioŶ du ƌeŶdeŵeŶt de 
flottation. Le rendement pourrait être amélioré en augmentant la vitesse superficielle dans la 

colonne sous condition que Đela Ŷ’eŶgeŶdƌe pas de ĐoalesĐeŶĐe iŵpoƌtaŶte.   

 Les critères de portabilité du système et de consommation électrique pourront aussi 

paƌtiĐipeƌ au Đhoiǆ de la ĐoŶfiguƌatioŶ fiŶale. AiŶsi, ĐhaƋue aĠƌateuƌ ŶĠĐessite la pƌĠseŶĐe d’uŶe 
pompe de recirculatioŶ assoĐiĠe. Plus le Ŷoŵďƌe d’aĠƌateuƌs est ĠlevĠ, plus le pilote ĐoŶsoŵŵeƌa et 
seƌa eŶĐoŵďƌaŶt. AveĐ uŶ aĠƌateuƌ de tǇpe iŶdustƌiel Đapaďle de fouƌŶiƌ uŶ dĠďit d’aiƌ de 1ϳ8 L/ŵiŶ 
(Mazzei 2016) pour un débit de recirculation de 392 L/min (soit un rapport de 1 pour 2 entre le débit 

d’aiƌ et de ƌeĐiƌĐulatioŶͿ, il faudƌait ϯ à ϰ aĠƌateuƌs pouƌ une colonne de 2 m de diamètre et 15 

aérateurs pour celle de 4 m. Les colonnes en série nécessitent le double d’aĠƌateuƌs (6 à 8) par 

rapport à une colonne de 2 m seule mais ce nombre reste inférieur aux 15 aérateurs nécessaires 

pour la colonne de 4 m.  

Au ďilaŶ, la hauteuƌ totale de ĐoloŶŶe est d’eŶviƌoŶ 6,5 m et reste inchangée pour tous les diamètres 

de colonnes pour les mousses très humides et chargées formées à partir d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L et d’uŶ 
ratio TTAB/illite de 1,2%.  

D.  Conclusion 

  Une méthode de calcul de dimensionnement dérivée du modèle à 4 zones présenté au 

chapitre 4 a été proposée et utilisée. Elle peƌŵet d’estiŵeƌ la hauteuƌ de ĐolleĐte Hc ainsi que la 

hauteur de mousse Hm ŶĠĐessaiƌes, pouƌ uŶ diaŵğtƌe de ĐoloŶŶe fiǆĠ, à l’atteiŶte d’uŶ ƌeŶdeŵeŶt de 
flottation RF et d’uŶ ƌeŶdeŵeŶt eŶ eau daŶs la ŵousse RL donnés. Les coefficients de transport 

calculés au chapitre 5 à partir des bilans matière mais aussi les données expérimentales de drainage 

des mousses et de taux de vide sont employés pour ce calcul.  

 Les ƌĠsultats des essais ƌĠalisĠs suƌ le pilote à paƌtiƌ de suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ et 1ϬϬ 
g/L et un ratio TTAB/illite de 1,2% ont été utilisés pour l’appliĐatioŶ ŶuŵĠƌiƋue du ĐalĐul de 
diŵeŶsioŶŶeŵeŶt. Nous avoŶs ŵoŶtƌĠ Ƌu’uŶe hauteuƌ de ĐolleĐte de 5,95 m  peƌŵettait d’atteiŶdƌe 
un rendement de flottation de 90% et d’uŶe hauteuƌ de ŵousse de 40 cm était suffisante pour avoir 

un rendement en eau de 7% dans la mousse. 

Ces dimensions ont ensuite servi de base pour la comparaison des performances de 4 configurations 

différentes de colonnes. Deux colonnes isolées de 2 et 4 m de diamètre ont été comparées à deux 

configurations en série de 2 colonnes de 2 m de diamètre avec et sans recirculation de la mousse 

formée de la 2ème colonne en entrée de la première colonne.  Afin de faciliter la comparaison, le débit 

voluŵiƋue d’eŶtƌĠe de suspeŶsioŶ a ĠtĠ fiǆĠ à ϮϬ ŵ3/h pour les 2 configurations en série, soit le 

même débit que pour la colonne de 2 m seule. 

La configuration en série sans recirculation a donné un rendement de flottation élevé de 78,1% qui 

est bien supérieur à ceux obtenus sur les colonnes seules de 2 et 4 m (RF = 52,0%) et de la 

configuration en série avec recirculation (68,4%). Le rendement en eau est cependant doublé dans 

Đette ĐoŶfiguƌatioŶ et uŶe Ġtape de sĠpaƌatioŶ de l’eau et de l’aƌgile seƌait ŶĠĐessaiƌe en aval du 

sĠĐhage. L’augŵeŶtatioŶ de la hauteuƌ de ŵousse Ŷ’est pas uŶe solutioŶ iŶtĠƌessante car le 
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ƌeŶdeŵeŶt de flottatioŶ Đhute loƌsƋu’elle augŵeŶte. La recirculation de la mousse est une option 

efficace pour réduire le rendement en eau mais le rendement de flottation est alors légèrement plus 

faible.  

Ce modèle de calcul permet donc de tester à façon différentes configurations. Cependant, le 

dimensionnement demeure très sensible aux valeurs de coefficients de transport et les valeurs de 

hauteuƌs de ĐolleĐte pouƌƌoŶt ġtƌe ƌĠduites si la gƌaŶuloŵĠtƌie de l’aƌgile diŵiŶue ;eǆ : avec I5 à 50 

g/L et un ratio TTAB/illite de 1,2%, Hc= 2,77 m) ou si le ratio TTAB/illite augmente.  

 

E. Annexes 

Annexe 6.1 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau 

dans la mousse pour 2 diamètres de colonne différents et 2 

concentrations en argile au ratio TTAB/illite de 0,9% 
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Figure 6. 11 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau dans la mousse pour 2 diamètres de colonne 
différents et 2 concentrations en argile au ratio TTAB/illite de 0,9% 
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Conclusion 

A. Bilan 

 Les travaux de thèse ont consisté à étudier l’utilisatioŶ du procédé de flottation pour 

l’eǆtƌaĐtioŶ de fiŶes paƌtiĐules d’aƌgile et se soŶt ĐoŶĐeŶtƌĠs suƌ l’Ġtude d’uŶ système modèle 

ĐoŶteŶaŶt de l’aƌgile de tǇpe illite ;Iϱ et IϳϳͿ, du TTAB aiŶsi Ƌue du Đhloƌuƌe de ĐalĐiuŵ afiŶ de 
simuler la dureté de l’eau Ƌui seƌa eŵploǇĠe pouƌ les essais à gƌaŶde ĠĐhelle. AfiŶ de peƌŵettƌe uŶe 
ĐoŵpƌĠheŶsioŶ de l’eŶseŵďle du pƌoĐĠdĠ, Ŷous avoŶs eŵploǇĠ uŶe appƌoĐhe combinant la 

physicochimie et le génie des procédés.  

Les propriétés des suspensions d’aƌgile eŶ pƌĠsence ou non de TTAB ou de sels ont été déterminées 

sous différents aspects en utilisant plusieurs techniques analytiques.  Il a été notamment montré que 

le teŶsioaĐtif TTAB s’adsoƌďait suƌ l’aƌgile paƌ des ŵĠĐaŶisŵes ĐoŶŶus de la littĠƌatuƌe et Ƌue Đette 
adsoƌptioŶ s’aĐĐoŵpagŶait d’uŶe ŶeutƌalisatioŶ de la Đhaƌge de suƌfaĐe au ƌatio ŵassiƋue TTAB/illite 
de ϯ,ϱ%. L’Ġtude de l’agƌĠgatioŶ et de la dĠsagƌĠgatioŶ loƌs de l’ajout de sels ou de teŶsioaĐtif paƌ 
ŶeutƌalisatioŶ/ĠĐƌaŶtage des Đhaƌges suƌfaĐiƋues s’est révélée complexe car elle est très dépendante 

de la concentration en particules. Les instruments tels que le granulomètre laser ou l’aŶalǇse d’iŵage 
(FPIA) sont par exemple adaptés seulement aux milieux dilués. Les résultats obtenus en milieu dilué 

ont moŶtƌĠ Ƌu’il Ǉ a foƌŵatioŶ d’agƌĠgats de ϳϬ-80 µm à partir des particules de 10-20 µm lorsque le 

ratio TTAB/illite approche du point de neutralisation. Ces agrégats ont une forme sphérique et se 

redispersent au-delà du point de neutralisation. Compte tenu des concentrations élevées utilisées 

daŶs le pƌoĐĠdĠ de flottatioŶ et de l’iŶdispoŶiďilitĠ d’uŶe teĐhŶiƋue peƌŵettaŶt des ŵesuƌes fiaďles 
suƌ des suspeŶsioŶs d’aƌgile ĐoŶĐeŶtƌĠe, les teŶdaŶĐes oďseƌvĠes eŶ ŵilieu diluĠ oŶt ĠtĠ eǆtƌapolĠes 
aux conditions utilisées dans le procédé. 

L’Ġtude des mousses d’illite et de TTAB à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe sur une colonne utilisant un fritté pour 

l’iŶjeĐtioŶ des ďulles d’aiƌ (Foamscan) a permis de mettre en avant le potentiel stabilisant ou 

déstabilisant des particules d’aƌgile tƌaitĠes par du TTAB selon de le ratio massique employé. Les 

ƌĠsultats eǆpĠƌiŵeŶtauǆ oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌu’il faudra travailler à un ratio légèrement inférieur à 3,5% ou 

lĠgğƌeŵeŶt supĠƌieuƌ à ϯ,ϱ% afiŶ d’Ġviteƌ le phĠŶoŵğŶe de dĠstaďilisatioŶ de la ŵousse observé 

loƌsƋue l’hǇdƌophoďiĐitĠ des paƌtiĐules est tƌop iŵpoƌtaŶte pouƌ uŶe suspeŶsioŶ à ϱϬ g/L d’Iϳϳ. Nous 
avons vu que la plage de ratio TTAB/illite Ƌui peƌŵettait d’avoiƌ uŶe ŵoussaďilitĠ et uŶe staďilitĠ 
optimale était très dépendante de la concentration en argile dans la suspension. Plus la 

concentration en argile est élevée, plus le ratio TTAB/illite nécessaire pour avoir une mousse stable 

est faible. Le point correspondant à la déstabilisation de la mousse est alors lui aussi décalé. Ce 

phénomène seƌait liĠ à l’augŵeŶtatioŶ de la pƌoďaďilitĠ de ĐollisioŶ et de Đaptuƌe auǆ foƌtes 
concentrations en argile qui provoque un enrichissement de la mousse en particules. La mousse 

s’eŶƌiĐhit fortement en particules pour les suspensions entre 25 et 100 g/L par rapport à la 

suspension à 5 g/L mais la concentration en particules dans la suspension contenue dans la mousse 

deŵeuƌe du ŵġŵe oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ pouƌ Đes ϯ ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile. Cela pouƌƌait doŶĐ sigŶifieƌ 
que le transport par entrainement reste minoƌitaiƌe paƌ ƌappoƌt à l’attaĐheŵeŶt Đaƌ l’eŶtƌaiŶeŵeŶt 
est pƌopoƌtioŶŶel à la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ paƌtiĐules eŶ suspeŶsioŶ. Ces essais à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe 
oŶt peƌŵis la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ de diffĠƌeŶts phĠŶoŵğŶes pƌopƌes auǆ ŵousses d’aƌgile ŵais 
demeurent difficilement exploitables eŶ vue d’uŶe eǆtƌapolatioŶ à gƌaŶde ĠĐhelle. Le sǇstğŵe de 
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bullage par poreux est en effet bien différent de celui des pilotes industriels et fourni des bulles 

ďeauĐoup plus fiŶes. De plus, ŵalgƌĠ l’adaptatioŶ du pƌotoĐole, le ŵode batch demeure assez peu 

représentatif de la réalité des pilotes industriels qui fonctionnent en mode continu. Le passage à une 

échelle supérieure était donc nécessaire.  

Un pilote de flottation a donc été développé dans le cadre de cette étude en collaboration avec le 

LGP2 de Grenoble. Ce pilote fonctionne en continu et à une échelle intermédiaire entre le laboratoire 

et l’ĠĐhelle seŵi-industrielle. Il dispose de divers instruments permettant de mesurer le taux de vide, 

la taille des bulles et de contrôler le niveau de suspension pendant les essais. La modélisation du 

procédé de flottation demeure un enjeu de recherche important en raison de  la complexité du 

système (3 phases solide, liquide et gaz, turbulence, 2 zones triphasiques) et de la diversité des 

connaissances sĐieŶtifiƋues iŵpliƋuĠes. L’appƌoĐhe Đhoisie pouƌ l’Ġtude est de tǇpe seŵi-empirique 

et a permis de dissocier les contributions de 2 phénomènes de transport principaux ayant lieu en 

flottation : la flottation vraie et le drainage. La contributioŶ du phĠŶoŵğŶe d’eŶtƌaiŶeŵeŶt a ƋuaŶt à 
elle été déduite de données de la littérature qui ont été corrigées pour se rapprocher au plus près 

des ĐoŶditioŶs d’huŵiditĠ oďseƌvĠes daŶs les ŵousses d’aƌgiles. Ce ŵodğle est utile à 
l’iŶteƌpƌĠtatioŶ des doŶŶĠes eǆpĠƌiŵeŶtales et peƌŵettƌa d’aliŵeŶteƌ l’Ġtude de diŵeŶsioŶŶeŵeŶt.   

Le système illite/TTAB a été étudié sur le pilote eŶ ƌĠalisaŶt des essais suƌ uŶe duƌĠe d’uŶe heuƌe de 
foŶĐtioŶŶeŵeŶt eŶ ĐoŶtiŶu. Le pilote s’est ƌĠvĠlĠ ďieŶ adaptĠ pouƌ la flottatioŶ des argiles finement 

divisées mais devra être modifié dans la suite pour travailler sur des terres réelles (une pompe 

péristaltique pilotée par le capteur de niveau devra remplacer l’ĠleĐtƌovaŶŶe de régulation du flux 

liquide à la sortie de la colonne pour éviter les bouchages). L’iŶflueŶĐe de ϰ paƌaŵğtƌes pƌoĐĠdĠs 
diffĠƌeŶts suƌ les peƌfoƌŵaŶĐes d’eǆtƌaĐtioŶ a ĠtĠ ĠtudiĠe : la concentration en argile, le ratio 

TTAB/illite, la gƌaŶuloŵĠtƌie de l’aƌgile et la vitesse supeƌfiĐielle d’aiƌ. L’Ġtude paƌallğle des 

contributions des phénomènes de transport déduites du modèle à 2 zones et des données fournies 

paƌ l’iŶstƌuŵeŶtatioŶ de la ĐoloŶŶe a peƌŵis d’Ġŵettƌe des hǇpothğses suƌ le degƌĠ de 
contamination des bulles ;au seŶs de l’adsoƌptioŶͿ par des particules ou du tensioactif libre. Les 

plages de ƌatios de TTAB/illite Ƌui avaieŶt ĠtĠ eŵploǇĠes à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe se soŶt ĐepeŶdaŶt 
révélées trop élevées pour les essais sur le pilote. Les bulles étaient alors très fines et stagnaient dans 

la colonne. La plage testée a dû être réduite à 0,5-1,2% où des évolutions importantes de la qualité 

de la mousse et des rendements ont tout de même été observées. Une augmentation du rendement 

gloďal d’eǆtƌaĐtioŶ de la ŵousse eŶ paƌtiĐules a ĠtĠ oďseƌvĠe loƌsƋue Ŷous avoŶs Đoŵparé les séries 

à 50 et 100 g/L. Cependant, la constante de flottation vraie demeure très similaire pour les 2 séries. 

La mousse à 100 g/L est beaucoup plus humide et draine un flux de concentration élevée en argile 

donc pauvre en eau au ratio TTAB/illite de 1,2%. Elle est plus stable que la mousse formée à 50 g/L au 

même ratio TTAB/illite et la concentration en particules dans la phase liquide de la mousse est 

finalement proche pour les 2 concentrations en argile. Cet effet avait aussi été observé sur le 

FoaŵsĐaŶ. Paƌ ailleuƌs, les essais oŶt peƌŵis de dĠŵoŶtƌeƌ Ƌue la vitesse supeƌfiĐielle d’aiƌ la plus 
adaptée pour le bullage était de 20 cm/min avec une taille de bulles autour de 1 à 1,2 mm. Au-delà, 

la taille des bulles augmente jusƋu’à Ϯ,ϱ ŵŵ et la constaŶte de flottatioŶ vƌaie stagŶe Đaƌ l’aiƌe 
spĠĐifiƋue iŶteƌfaĐiale gaz/liƋuide Ŷ’augŵeŶte plus. EŶfiŶ, Đes essais oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌue les fiŶes 
paƌtiĐules de l’oƌdƌe de ϯ-5 µm étaient mieux flottées que les particules plus grossières. Elles sont 

cependant plus sensibles aux variations de taille de bulle. Leur constante de flottation vraie diminue 

si la taille des bulles augmente alors que celle des particules à 10-1Ϯ µŵ Ŷ’est pas iŵpaĐtĠe.  
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Dans une dernière partie, une méthode de calcul permettant de dimensionner de futures colonnes 

industrielles à partir des coefficients de transports de flottation vraie, drainage et entrainement issus 

du modèle à 2 zones ainsi que des données expérimentales caractéristiques du drainage des mousses 

et du taux de vide a été présentée. La hauteur de collecte (ou hauteur de suspension aérée) et la 

hauteuƌ de ŵousse ŶĠĐessaiƌes à l’atteiŶte d’uŶ ƌeŶdeŵeŶt de flottatioŶ et d’uŶ ƌeŶdeŵeŶt eŶ eau 
cibles sont estimées pour différents diamètres de colonnes. Les performances de différentes 

configurations industrielles (colonnes seules, en série, avec et sans recirculation) sont ensuite 

comparées afin de donner des éléments de choix pour un futur développement industriel. La mise en 

série de deux colonnes de 2 ŵ de diaŵğtƌe est uŶe optioŶ iŶtĠƌessaŶte Ƌui peƌŵet d’atteiŶdƌe des 
ƌeŶdeŵeŶts d’eǆtƌaĐtioŶ ĠlevĠs. Elle a ŶĠaŶŵoiŶs le dĠsavaŶtage de ĐoŶduiƌe à la foƌŵatioŶ de 
mousses plus humides (rendement en eau dans la mousse plus ĠlevĠͿ. La ƋuaŶtitĠ d’eau daŶs la 

mousse peut être réduite en augmentant la hauteur de mousse ou en mettant en place une 

recirculation de la mousse de la 2nde ĐoloŶŶe veƌs l’aliŵeŶtatioŶ de la 1ère colonne. Les rendements 

d’eǆtƌaĐtioŶ soŶt ĐepeŶdaŶt plus faiďles daŶs Đes deuǆ Đas.  

B. Perspectives 

AfiŶ d’aŵĠlioƌeƌ la pƌĠĐisioŶ de la ŵodĠlisatioŶ, il seƌait iŶtĠƌessaŶt de dĠveloppeƌ uŶe adaptatioŶ du 
dispositif décrit dans la littérature (Zheng, 2005) qui permet de faire des prélèvements de 

suspension eŶ dessous de l’iŶteƌfaĐe eŶtƌe la ŵousse et la suspension aérée afin de calculer une 

fonction de classification CFi pƌopƌe auǆ aƌgiles. Le ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt φ serait ainsi plus 

ƌepƌĠseŶtatif et l’oŶ pouƌƌait aussi pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte l’ĠveŶtuelle iŶflueŶĐe de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ 
argile dans la suspension ou du ratio TTAB/illite sur sa valeur.  

L’Ġtape suivaŶte du sujet va ĐoŶsisteƌ à Ġtudieƌ la flottatioŶ suƌ des teƌƌes ƌĠelles et va se poseƌ aloƌs 
la ƋuestioŶ de la sĠleĐtivitĠ de la flottatioŶ pouƌ l’aƌgile eŶ pƌĠseŶĐe d’autƌes espğĐes ŵiŶérales ou 

organiques qui pourraient éventuellement être aussi flottables.  

La review d’Ishiguƌo fait la sǇŶthğse des ĐoŵposaŶts les plus fƌĠƋueŶts daŶs les sols et de leuƌs 
interactions avec des tensioactifs. (Ishiguro and Koopal 2016) Le tableau suivant présente les 

principaux résultats à pH 7: 

Familles Espèces Etat Propriétés de 
surface  
 

Charge surfacique à 
pH 7 

Espèces 
organiques  

Acides humiques Solubilisé mais 
précipitation 
possible en 
présence de 
tensioactif  

Hydrophile  - 

Acides fulviques Solubilisé mais 
précipitation 
possible en 
présence de 
tensioactif 

Hydrophile  - 

Humines Solide Hydrophobe Non déterminée 
Silice et 
hydroxydes 

SiO2 Solide Hydrophobe 
(siloxane) et 

- 
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métalliques Hydrophile 
(silanol)  

Oxydes de fer Solide Hydrophile  + (hématite) 
Oxydes 
d’aluŵiŶiuŵ 

Solide Hydrophile  + (gibbsite) 

Argiles Argiles 2 :1 
(Montmorillonite, 
illite) 

Solide Hydrophile - 

Argiles 1 :1 
(Kaolinite) 

Solide Hydrophile mais 
un peu moins que 
les argiles 2 :1 sur 
surface basales/ 
charge - 

- 

Tableau 1 : Bilan des espèces présentes dans les sols de de leur propriétés surfaciques (Ishiguro and Koopal 2016) En 
rouge : EspğĐes ĐoŶĐuƌƌeŶtes à l’aƌgile, eŶ ǀeƌt : espğĐes ŶoŶ ĐoŶĐuƌƌeŶtes à l’aƌgile 

 

La famille des espèces organiques contient 3 types de molécules principales. Les acides humiques et 

fulviques sont solubles mais peuvent former des précipités en présence de tensioactif cationique. Ils 

sont donc potentiellement flottables. Les humines sont beaucoup moins bien décrites dans la 

littérature mais leur hydrophobicité naturelle pourrait rendre possible leur attachement aux bulles. 

Ces espèces organiques ont des structures très complexes et variables. Elles forment des 

assemblages de molécules de plus ou moins haut poids moléculaires reliées par des interactions non 

covalentes (liaisons hydrogène ou interactions hydrophobes). La silice est un composant très présent 

daŶs les sols et est uŶe espğĐe Ƌui ƌisƋue aussi d’autƌe flottĠe eŶ ŵġŵe teŵps Ƌue l’aƌgile. “oŶ poiŶt 
isoélectrique est autour de 1 à 2. Les oxydes de feƌ et d’aluŵiŶiuŵ Ŷe seƌoŶt pouƌ leuƌ paƌt pas 
flottés car ils sont hydrophiles et chargés positivement (points isoélectriques à 9 et 10 

ƌespeĐtiveŵeŶt pouƌ l’hĠŵatite et la giďďsiteͿ. Les espğĐes telles le carbonate de calcium ne 

devraient pas non plus être flottées car leur charge surfacique est positive à pH neutre (point 

isoélectrique à pH 8,5). (Sukhorukov, Volodkin et al. 2004) 

UŶe futuƌe ĐaŵpagŶe d’essais pouƌƌait ĐoŶsisteƌ à pƌĠpaƌeƌ des terres reconstituées contenant de 

l’aƌgile et des espğĐes oƌgaŶiƋues puƌifiĠes Ƌue l’oŶ tƌouve daŶs le ĐoŵŵeƌĐe et à les testeƌ à petite 
ĠĐhelle suƌ FoaŵsĐaŶ puis suƌ le pilote. La ƋuaŶtitĠ d’espğĐes oƌgaŶiƋues daŶs les ŵousses pouƌƌa 
être mesurée par analyse thermogravimétrique ou COT. Ces essais ne traduiront pas cependant les 

iŶteƌaĐtioŶs Ƌui se pƌoduiseŶt daŶs les teƌƌes ƌĠelles eŶtƌe l’aƌgile et les espğĐes oƌgaŶiƋues. UŶe 
stratégie similaire pourrait être employée pour tester la flottabilité de la silice. On pourrait ensuite 

ƌetƌouveƌ la ƋuaŶtitĠ d’aƌgile flottĠe eŶ ƌegaƌdaŶt l’ĠvolutioŶ du ƌappoƌt des ƌaies eŶ fluoƌesĐeŶĐe X 
du siliĐiuŵ suƌ l’aluŵiŶiuŵ daŶs les ŵousses ou des ďaŶdes ICP apƌğs dissolutioŶ. L’aluŵiŶiuŵ est eŶ 
effet pƌĠseŶt uŶiƋueŵeŶt daŶs l’aƌgile. Il seƌait aussi possiďle de ŵaƌƋueƌ l’aƌgile eŶ la ŵettaŶt eŶ 
contact pendant plusieurs heures avec du césium et en dosant ensuite cet ion dans la mousse. 

CepeŶdaŶt Đela est diffiĐile à ŵettƌe eŶ œuvƌe à gƌaŶde ĠĐhelle suƌ le pilote.   

Des essais sur plusieurs dizaines de kg de terres réelles contaminées au Japon sont envisagés par le 

CEA, A‘EVA et VEOLIA eŶ ϮϬ1ϳ suƌ uŶ pilote iŶtĠgƌĠ eŶ Đouƌs de faďƌiĐatioŶ d’uŶ diaŵğtƌe de ϮϬ Đŵ. 
Ils soŶt eŶsuite iŶdispeŶsaďles eŶ vue de l’appliĐatioŶ du pƌoĐĠdĠ à plus grande échelle (plusieurs 

tonnes). Il faudra développer un protocole analytique permettant de doser les argiles et la matière 
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oƌgaŶiƋue daŶs les ŵousses eŶ s’iŶspiƌaŶt de Đelui utilisĠ suƌ les teƌƌes ƌeĐoŶstituĠes. UŶ suivi 
granulométrique combinant des étapes de tamisage en voie humide et de granulométrie laser pour 

la fƌaĐtioŶ ŵiĐƌoŵĠtƌiƋue ĐoŶstitueƌait aussi uŶ ďoŶ ĐoŵplĠŵeŶt d’iŶfoƌŵatioŶs. La validitĠ du 
procédé sur des terres réelles pourra être confirmée par ces essais. Un protocole expérimental 

simple et ƌĠalisaďle suƌ le teƌƌaiŶ ďasĠ suƌ l’ĠleĐtƌophoƌğse ;MütekͿ et des ŵesuƌes de vitesses de 
sĠdiŵeŶtatioŶ devƌa eŶsuite ġtƌe Ġtaďli afiŶ d’adapteƌ la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ ĐolleĐteuƌ à ĐhaƋue teƌƌe 
traitée.  

La flottation particulaire est un procédé à fort potentiel pour la décontamination radioactive des sols. 

Cette teĐhŶiƋue peƌŵet d’eǆploiteƌ les pƌopƌiĠtĠs adsoƌďaŶtes Ŷatuƌelles de l’aƌgile eŶ l’utilisaŶt 
comme vecteur pour concentrer la contamination dans un volume réduit de boues. Elle éviterait ainsi 

les traitements acides ou thermiques lourds évoqués dans la littérature (JAEA 2012) qui visent à 

eǆtƌaiƌe le ĐĠsiuŵ des feuillets d’aƌgile eŶ les dĠsiŶtĠgƌaŶt. Les sols traités sont potentiellement 

ƌĠiŶtĠgƌaďles pouƌ l’usage agƌiĐole Đaƌ l’uŶiƋue ageŶt ĐhiŵiƋue eŵploǇĠ pouƌ la flottatioŶ se 
concentre dans la phase de mousse avec la contamination. Il faudra cependant procéder à des 

études complémentaires afin de vérifieƌ si l’appauvƌisseŵeŶt eŶ aƌgile Ŷ’est pas gġŶaŶt pouƌ la 
croissance des plantes. Les premiers essais réalisés par une équipe de biologistes du CEA dans le 

cadre du projet DEMETERRES semblent confirmer une croissance correcte des plantes et la 

persistance de la faune microbiologique des sols après traitement.  

Le sujet de la décontamination des terres par flottation des argiles est récent et de nombreuses 

questions sont encore à résoudre.  

 

Ishiguro, M. and L. K. Koopal (2016). Surfactant adsorption to soil components and solis. Adv Colloid 

Interface Sci. 
JAEA (2012). Report of results of the decontamination technology demonstration test project. 
Sukhorukov, G. B., D. V. Volodkin, et al. (2004). Porous calcium carbonate microparticles as templates 

for encapsulation of bioactive compounds. J. Mater. Chem., 14(14), 2073-2081. 

 

 

 

  



 

~ 238 ~ 
 



 

~ 239 ~ 
 

LISTE DES FIGURES 

Chapitre 1 

Figure 1. 1: Structure des minéraux argileux (Beauchamp 2005) ......................................................... 12 

Figure 1. 3 : “ĐhĠŵa des sites d’adsorption de type « frayed edge site » ............................................ 15 

Figure 1. 4 : Adsorption du césium sur une Na-illite représenté par log Kd (coefficient de distribution 

de césium entre argile et phase liquide) en fonction de la concentration en césium (0,1 M NaClO4 , pH 

7) (Poinssot, Baeyens et al. 1999) ......................................................................................................... 16 

Figure 1. 5 : Corrélation entre la surface spécifique des différentes fractions et la concentration en Cs 

et Pb (He and Walling 1996) .................................................................................................................. 18 

Figure 1. 6 : Concentration en Cs137 dans les différentes fractions du sol (Tsukada, Takeda et al. 

2008) ...................................................................................................................................................... 19 

Figure 1. 7 : Schéma de principe de la flottation des argiles après modification de la surface par 

adsorption de tensioactifs cationiques ................................................................................................. 21 

Figure 1. 8 : “ĐhĠŵa du ƌotoƌ d’uŶe Đellule de tǇpe Outokuŵpu Ƌui peƌŵet l’iŶjeĐtioŶ d’aiƌ et des 
différentes zones et flux générés dans la cuve (Bouchard 2001) ......................................................... 22 

Figure 1. 9 : “ĐhĠŵa d’uŶe ĐoloŶŶe de flottatioŶ ;BlazǇ aŶd Jdid ϮϬϬϬͿ .............................................. 22 

Figure 1. 10 : Evolution du nombre de Peclet avec le rapport Hc/Dc pour différents laboratoires et 

colonnes industrielles (Mankosa, Luttrell et al. 1992) .......................................................................... 24 

Figure 1. 11 : Nombre de Peclet en fonction du nombre adimensionnel prenant en compte les 

paramètres de géométrie de la colonne et de flux ............................................................................... 24 

Figure 1. 12 : “ĐhĠŵa de pƌiŶĐipe d’uŶ ŵĠlaŶgeuƌ statiƋue ;ζooŶ, Adel et al. 1ϵϵϮͿ .......................... 25 

Figure 1. 13 : “ĐhĠŵa de pƌiŶĐipe d’uŶ ŵĠlaŶgeuƌ à tuďe poƌeuǆ ;ζooŶ, Adel et al. 1ϵϵϮͿ ................. 25 

Figure 1. 14 : Les ƌĠgiŵes d’ĠĐouleŵeŶt de ďulles d’aiƌ daŶs l’eau eŶ Đo-courant ascendant lorsque le 

dĠďit d’aiƌ augŵeŶte. De gauĐhe à dƌoite : écoulement à bulles dispersées, bulles agglomérées, à 

poches et pulsatiles (Ravelet 2014) ....................................................................................................... 26 

Figure 1. 15 : Evolution qualitative du taux de vide ɸg en fonction de la vitesse superficielle de gaz Jg et 

des régiŵes d’ĠĐouleŵeŶt ;Foƌƌet, “Đhǁeitzeƌ et al. ϮϬϬϲͿ ................................................................. 27 

Figure 1. 16 : “ĐhĠŵa de pƌiŶĐipe de l’effet MaƌaŶgoŶi ....................................................................... 30 

Figure 1. 17 : Evolution de Cd, coefficient de trainée en fonction de Re, le nombre de Reynold pour 

une bulle propre et une bulle contaminée (sphère ƌigideͿ seule daŶs l’eau. CoŵpaƌaisoŶ des 
corrélations de Moore et Clift avec une étude numérique récente (Ramírez-Muñoz, Galicia-Nequiz et 

al. 2012) ................................................................................................................................................. 32 

Figure 1. 18 : ‘epƌĠseŶtatioŶ gƌaphiƋue du pƌiŶĐipe du ŵodğle dƌift fluǆ daŶs le Đas d’uŶ ĐouƌaŶt 
ascendant de gaz et descendant de liquide (Caltech) ........................................................................... 33 

Figure 1. 19 : LigŶes de ĐouƌaŶt de l’eau autouƌ d’uŶe ďulle ƌigide sphĠƌiƋue eŶ fluǆ potentiel (à 

gauche) et de Stokes (à droite) (Modsim) ............................................................................................. 35 

Figure 1. 20 : Efficacité de collision théorique en fonction du nombre de Stokes et pour différentes 

valeurs de constante adimensionnelle de sédimentation G (Flint and Howarth 1971) ....................... 36 

Figure 1. 21 : ‘epƌĠseŶtatioŶ des Ϯ ŵodes d’attaĐheŵeŶt des paƌtiĐules auǆ ďulles : collision et 

glissement (Binks and Horozov 2006) ................................................................................................... 37 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 240 ~ 
 

Figure 1. 22 : ‘epƌĠseŶtatioŶ sĐhĠŵatiƋue des ϯ Ġtapes d’attaĐheŵeŶt d’uŶe paƌtiĐule suƌ uŶe ďulle 
(i) Amincissement du film jusƋu’à uŶe Ġpaisseuƌ ĐƌitiƋue ;iiͿ ‘uptuƌe du filŵ et foƌŵatioŶ d’uŶe 
iŶteƌfaĐe tƌiple ;iiiͿ EǆteŶsioŶ de l’iŶteƌfaĐe tƌiple et staďilisatioŶ ;BiŶks aŶd Hoƌozov ϮϬϬϲͿ ............. 38 

Figure 1. 23 : IŶflueŶĐe du degƌĠ d’hǇdƌophoďie des paƌtiĐules suƌ la staďilitĠ du filŵ liƋuide loƌsƋue 
l’Ġpaisseuƌ du filŵ appƌoĐhe du diaŵğtƌe des paƌtiĐules ;aͿ PaƌtiĐules tƌğs hǇdƌophoďes aveĐ ƌuptuƌe 
du film au Ŷiveau des flğĐhes ;ďͿ PaƌtiĐules ŵoiŶs hǇdƌophoďes aveĐ filŵ d’eau ƌeteŶu au Ŷiveau de 
la triple interface ................................................................................................................................... 39 

Figure 1. 24 : PƌoďaďilitĠ d’attaĐheŵeŶt paƌ glisseŵeŶt Pasl en fonction de Rp, le rayon des particules, 

vb, la vitesse des bulles et hcrit, l’Ġpaisseuƌ ĐƌitiƋue de ƌuptuƌe du filŵ tƌiple pouƌ uŶe ďulle de Ϭ,ϱ ŵŵ, 
une tension de surface de 70 mN/m, une densité de 2,5 g/cm3 et un nombre de Reynolds de 100 

(Schulze 1993) ....................................................................................................................................... 40 

Figure 1. 25 : EffiĐaĐitĠ de staďilitĠ de l’agƌĠgat ďulle-particule en fonction du rayon de la particule, 

de l’ĠŶeƌgie dissipĠe daŶs la Đellule de flottatioŶ et de l’aŶgle de ĐoŶtaĐt θ. RB = 0,5 mm, σ = 70 

mN/m et ʌP = 2,5 g/cm3 (Bloom and Heindel 1997) ............................................................................. 41 

Figure 1. 26 : EvolutioŶ de l’effiĐaĐitĠ de Đaptuƌe aveĐ le diaŵğtƌe des ďulles pouƌ : O (Huang, 

Legendre et al. 2011) et ● (Dai, Dukhin et al. 1998): points expérimentaux avec bulles non 

contaminées et particules de 5 à 56 µm et 31 µm ; x (Yoon and Luttrell 1989)et *(Nguyen-Van 1994) : 

bulles contaminées ................................................................................................................................ 42 

Figure 1. 27 : LigŶes de ĐouƌaŶt de l’ĠĐouleŵeŶt statioŶŶaiƌe autouƌ d’uŶe ďulle ĐoŵplğteŵeŶt 
contaminée (Huang 2009) ..................................................................................................................... 42 

Figure 1. 28 : “tƌuĐtuƌe d’uŶe ŵousse polǇĠdƌiƋue ;AƌŶould ϮϬ1ϱͿ ..................................................... 44 

Figure 1. 29 : ‘elatioŶ eŶtƌe le ƌatio d’eŶƌiĐhisseŵeŶt et la hauteuƌ d’ĠĐuŵe pouƌ la kaoliŶite ;kͿ paƌ 
rapport à au quartz (q) et au mica (m) (Hanumanth and Williams 1990) ............................................. 46 

Figure 1. 30 : ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eǆpĠƌiŵeŶtal daŶs la ŵousse eŶ foŶĐtioŶ du teŵps de 
rétention (Gorain, Harris et al. 1998) .................................................................................................... 47 

Figuƌe 1. ϯ1 : Modğle d’adsoƌptioŶ eŶ Ϯ Ġtapes pouƌ uŶe siliĐe ;aͿ Isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ ;ďͿ “ĐhĠŵa 
des sous-étapes (Gao, Du et al. 1987) ................................................................................................... 49 

Figure 1. 32 : Modèle à 4 régions (Fan, Somasundaran et al. 1997) ..................................................... 50 

Figure 1. 33 : Structure moléculaire des tensioactifs SLS et CTAB ........................................................ 51 

Figure 1. 34 : N-(3-aminopropyl)-dodecanamide .................................................................................. 51 

Figure 1. 35 : Dodecyl Trimethyl ammonium chloride (Zhong, Liu et al. 2008) .................................... 51 

Figure 1. 36 : Dodecyl guanidine sulfate (Guan, Zhong et al. 2009) ..................................................... 52 

Figure 1. 37 : TeŶsioaĐtif GeŵiŶi tǇpe sel d’aŵŵoŶiuŵ ƋuateƌŶaiƌe aveĐ Ϯ ĐhaîŶes  dodĠĐaŶe (Xia, 

Zhong et al. 2009) .................................................................................................................................. 52 

 

Chapitre 2 

Figure 2. 1 : aŶalǇse paƌ diffƌaĐtioŶ des ƌaǇoŶs X de l’aƌgile illite – En rouge : ƌaies de l’illite, eŶ violet : 

de l’halloǇsite et eŶ ďleu : de la kaolinite .............................................................................................. 62 

Figure 2. 2 : Analyse par ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage de l’aƌgile illite Iϳϳ.............................. 63 

Figure 2. 3 : Formule développée du TTAB ........................................................................................... 64 

Figure 2. 4 : Schéma de principe de la mesure de tension de surface par anneau Du Noüy (Quiron 

2014) ...................................................................................................................................................... 65 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 241 ~ 
 

Figure 2. 5 : EtaloŶŶage de la teŶsioŶ de suƌfaĐe eŶ foŶĐtioŶ de la ƋuaŶtitĠ de TTAB liďƌe daŶs l’eau 
Milli Q à 270 mg/L de CaCl2 – Carrés : points expérimentaux ; Droite : Modélisation de Langmuir-

Szyszkowski ; CMC (Concentration Micellaire Critique)=1,4 .e-7 mol/L équivalent à 1,25x10-3 mol/L– 

Les ďaƌƌes d’eƌƌeuƌ soŶt ĐoŶfoŶdues aveĐ les poiŶts ;voiƌ aŶŶeǆe Ϯ.ϮͿ ............................................... 67 

Figure 2. 6 : Isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ l’aƌgile illite Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q et ϮϱϬ ŵg/L de 
CaCl2 –(a) En fonction du ratio massique TTAB/illite (b) En fonction de la concentration en TTAB libre 

en solution – Points : Expérience, Ligne pointillée : Modèle de Langmuir ........................................... 69 

Figure 2. 7 : MĠĐaŶisŵe d’adsoƌptioŶ des  teŶsioaĐtifs ĐatioŶiƋues suƌ les paƌtiĐules d’aƌgile ŶĠgatives
 ............................................................................................................................................................... 70 

Figure 2. 8 : Isotheƌŵe d’adsoƌptioŶ du TTAB suƌ les aƌgiles illite Iϳϳ et Iϱ daŶs l’eau MilliQ ĐoŶteŶaŶt 
250 mg/L de CaCl2 ................................................................................................................................. 71 

Figure 2. 9 : Isotherme BET de l’azote des aƌgiles Iϱ et Iϳϳ ................................................................... 71 

Figure 2. 10 : Evolution du potentiel électrique en fonction de la distance à la particule selon le 

modèle de la double couche électrique- Cas d’uŶe paƌtiĐule ĐhaƌgĠe ŶĠgativeŵeŶt .......................... 74 

Figure 2. 11 : Schémas de principe du zêtamètre Mütek (issus du site web 

http://www.spectris.com.cn) ................................................................................................................ 77 

Figure 2. 12 : Mesures de potentiel zêta sur illite I77 par électrophorèse (Nano ZS) et potentiel de 

ĐouƌaŶt ;MütekͿ daŶs l’eau MilliQ aveĐ ϮϱϬ ŵg/L et à pH 8 ................................................................ 77 

Figure 2. 13 : Influence du pH sur le poteŶtiel zġta d’Iϳϳ paƌ ĠleĐtƌophoƌğse à ϱǆ1Ϭ-3 M de KCl ......... 78 

Figure 2. 14 : Influence de la concentration en sels KCl et CaCl2 sur le potentiel zêta et la 

sédimentation des colloïdes par électrophorèse .................................................................................. 79 

Figure 2. 15 : (a) Influence de la durée des ultƌasoŶs suƌ la DϱϬ de l’aƌgile Iϳϳ daŶs l’eau MilliQ + ϮϱϬ 
mg/L CaCl2 ;ďͿ DistƌiďutioŶ gƌaŶuloŵĠtƌiƋue apƌğs Ϭ et ϰ ŵiŶ d’ultƌasoŶs .......................................... 83 

Figure 2. 16 : DistƌiďutioŶs gƌaŶuloŵĠtƌiƋues oďteŶues pouƌ Iϳϳ daŶs l’eau MilliQ et des 
concentrations variables de CaCl2 ......................................................................................................... 83 

Figure 2. 17 : IŶflueŶĐe d’ajouts dosĠs de CaCl2 saŶs ultƌasoŶs suƌ la gƌaŶuloŵĠtƌie d’Iϳϳ daŶs l’eau 
MilliQ (a) D50 en fonction de la concentration en CaCl2 (b) Exemple de distributions de taille pour 3 

concentrations ....................................................................................................................................... 84 

Figure 2. 18 : Etude de l’iŶflueŶĐe du ƌatio TTAB/illite suƌ l’agƌĠgatioŶ de l’illite Iϳϳ daŶs l’eau Milli Q 
contenant 250 mg/l de CaCl2 – En haut : Données brutes, en bas : données déconvoluées ................ 86 

Figure 2. 19 : Etude de l’iŶflueŶĐe du ƌatio TTAB/illite suƌ l’agƌĠgatioŶ de l’illite Iϱ daŶs l’eau Milli Q 
contenant 250 mg/l de CaCl2 ................................................................................................................. 87 

Figure 2. 20 : DϱϬ et ĐiƌĐulaƌitĠ des paƌtiĐules d’Iϳϳ eŶ foŶĐtioŶ du ƌatio TTAB/illite daŶs l’eau MilliQ + 
250 mg/L de CaCl2 –(a) lentille LPF (b) lentille HPF ............................................................................... 89 

Figure 2. 21 : Suivi photographique de la sédiŵeŶtatioŶ de suspeŶsioŶs d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L daŶs 
l’eau ŵilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 contenant des quantités croissantes de TTAB .................................. 90 

Figure 2. 22 : Schéma de principe du Turbiscan Lab (Formulaction) (Bongono 2010) ......................... 91 

Figure 2. 23 : AŶalǇse paƌ TuƌďisĐaŶ de la sĠdiŵeŶtatioŶ d’uŶe suspeŶsioŶ à ϱ g/L d’aƌgile Iϳϳ daŶs 
l’eau Milli Q + ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 .......................................................................................................... 92 

Figure 2. 24 : AŶalǇse paƌ TuƌďisĐaŶ de la sĠdiŵeŶtatioŶ d’uŶe suspeŶsioŶ à 1ϬϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ daŶs 
l’eau Milli Q + ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 .......................................................................................................... 93 

Figure 2. 25 : ;aͿ “igŶal ƌĠtƌodiffusĠ eŶ foŶĐtioŶ du teŵps à ϰϬ ŵŵ de suspeŶsioŶs à Ϯϱ g/L d’aƌgile 
daŶs l’eau Milli Q + ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 (b) Zoom sur le signal rétrodiffusé à t=0 en fonction du ratio 

TTAB/illite .............................................................................................................................................. 94 

Figure 2. 26 : Schéma de principe de la mesure de la sédimentation par pression différentielle ........ 95 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 242 ~ 
 

Figure 2. 27 : Evolution de la masse volumique de la suspension ʌSL en fonction du temps pour 4 

fƌaĐtioŶs ŵassiƋues d’aƌgile daŶs l’eau potaďle ................................................................................... 96 

Figure 2. 28 : “ĐhĠŵa d’uŶ ƌhĠoŵğtƌe ƌotatif ĐôŶe-plan (Kolh 2005) .................................................. 98 

Figure 2. 29 : Contrainte de cisaillement  τ (a) et viscosité ɻ (b) en fonction du gradient de 

cisaillement ࢽ pouƌ uŶe suspeŶsioŶ d’aƌgile à ϱ g/L et à 1ϬϬ g/L ......................................................... 99 

Figure 2. 30 : Viscosité en fonction de la concentration en argile I77 et I5 ........................................ 100 

Figure 2. 31 : IŶflueŶĐe du ƌatio TTAB/illite suƌ la visĐositĠ pouƌ des suspeŶsioŶs à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ
 ............................................................................................................................................................. 101 

Figure 2. 32 : IŶflueŶĐe de l’ajout de PVA suƌ la visĐositĠ plastiƋue et la ĐoŶtƌaiŶte seuil ;Heath aŶd 
Tadros 1983) ........................................................................................................................................ 101 

Figure 2. 33 : (a) Evolution de la viscosité au cours du temps et (b) Distribution granulométrique à 

diffĠƌeŶts teŵps pouƌ uŶe suspeŶsioŶ de siliĐe eŶ pƌoĐessus d’agƌĠgatioŶ daŶs uŶ ƌĠaĐteuƌ agitĠ 
turbulent (Anne-Archard, d'Olce et al. 2013) ...................................................................................... 102 

 

Chapitre 3 

Figure 3. 1 : Les différentes terminologies désignant la structure de la mousse en fonction de la 

fraction liquide ɸl. En noir : terminologie de Bikerman, en bleu : terminologie actuelle (Micheau 2013)

 ............................................................................................................................................................. 113 

Figure 3. 2 : “ĐhĠŵa de l’aŶalǇseuƌ de ŵousse FoaŵsĐaŶ ;TeĐlisͿ ..................................................... 115 

Figure 3. 3 : Eǆeŵple d’iŵage de mousse obtenue avec le Foamscan ............................................... 115 

Figure 3. 4 : Photogƌaphie de la ĐoŶfiguƌatioŶ d’Ġtude des ŵousses aveĐ ϯϬ ŵL de ŵousse formés à 

paƌtiƌ d’uŶe solutioŶ ŵoussaŶte de ϰϬ ŵL – Ici mousse de TTAB seul ............................................... 117 

Figure 3. 5 : (a) Evolution du volume de mousse avec le temps pendant le bullage pour les 

suspeŶsioŶs à Ϭ g/L d’illite Iϳϳ ;ďͿ EvolutioŶ du voluŵe de ŵousse aveĐ le teŵps peŶdaŶt le ďullage 
pouƌ les suspeŶsioŶs à ϱ g/L d’illite Iϳϳ. EŶ ;aͿ et ;ďͿ, la ligŶe Ŷoiƌe ĐoŶtiŶue ƌepƌĠseŶte l’ĠvolutioŶ du 
volume de ŵousse daŶs l’hǇpothğse Ƌue tout le gaz est ĐaptuƌĠ ...................................................... 120 

Figure 3. 6 : ;aͿ EvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸ peŶdaŶt l’Ġtape de dƌainage pour les suspensions à 0 

g/L d’illite Iϳϳ ;ďͿ EvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸ peŶdaŶt l’Ġtape de dƌaiŶage pouƌ les suspeŶsioŶs 
à ϱ g/L d’illite Iϳϳ ................................................................................................................................. 121 

Figure 3. 7 : Influence de la présence de l'argile sur la fraction liquide à l'instant t = 0 (début du 

drainage) ɸl0 et la constante de drainage de la mousse LD .................................................................. 122 

Figure 3. 8 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour 

les suspensions d'argile illite à respectivement 25, 50 et 100 g/L et différents ratios TTAB/illite - La 

droite noire continue représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz 

est capturé ........................................................................................................................................... 124 

Figure 3. 9 : EvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸl lors de l'étape de drainage pour les suspensions d'argile 

illite à respectivement 25, 50 et 100 g/L et différents ratios TTAB/illite ............................................ 125 

Figure 3. 10 : Evolution du diamètre moyen de bulle en surface en fonction du ratio TTAB/illite pour 

la sĠƌie à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ – Photos pƌises 1Ϭ seĐoŶdes apƌğs l’aƌƌġt du ďullage à 1,ϱ Đŵ du soŵŵet 
de la ŵousse d’uŶ voluŵe total de ϯϬ ŵL .......................................................................................... 126 

Figure 3. 11 : Evolution de la fraction liquide ɸl0  à t = 0 (début de drainage) en fonction du ratio 

TTAB/illite à diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile  ;ďͿ ÉvolutioŶ de la ĐoŶstaŶte de dƌaiŶage LD en 

fonction du ratio TTAB/illite à diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs d’aƌgile .................................................... 127 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 243 ~ 
 

Figure 3. 12 : Concentration en illite I77 dans la mousse en fonction de la concentration en illite I77 

dans la suspension de départ et du ratio TTAB/illite .......................................................................... 129 

Figure 3. 13 : Analyse granulométrique de la suspension de départ et des mousses à 5 g/L (TTAB/illite 

= 16%), 25 g/L (TTAB/illite = 5,6%), 50 g/L (TTAB/illite = 4,0%) et 100 g/L (TTAB/illite = 2,9%) dans 

l’eau distillĠe aveĐ ϯ ŵiŶ d’ultƌasoŶs .................................................................................................. 130 

Figure 3. 14 : ;aͿ “ĐhĠŵa d’uŶe Đoupe de ďoƌd de Plateau aveĐ le diaŵğtƌe liŵite dlim (b) Schéma en 3 

dimensions su bord de Plateau avec vl, la vitesse du liquide drainant, vp, la vitesse de déplacement de 

la particule et vc, la vitesse de contre-courant de recirculation (Rouyer, Louvet et al. 2011) ............ 131 

Figure 3. 15 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour 

les suspensions d'argile illite I5 à 50 g/L et différents ratios TTAB/illite - La droite noire continue 

représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé .............. 133 

Figure 3. 16 : Evolution de la fraction liquide ɸl0  à t = 0 (début de drainage) en fonction du ratio 

TTAB/illite et  (b) Évolution de la constante de drainage LD en fonction du ratio TTAB/illite pour les 

gƌaŶuloŵĠtƌies d’aƌgile Iϱ et Iϳϳ à ϱϬ g/L ........................................................................................... 134 

Figure 3. 17 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour 

les solutioŶs de TTACl et de TTAB à diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L 
de CaCl2 - La droite noire continue représente l'évolution du volume de mousse dans l'hypothèse où 

tout le gaz est capturé ......................................................................................................................... 135 

Figure 3. 18 : Effet du ĐoŶtƌe ioŶ suƌ l’aƌƌaŶgeŵeŶt ŵolĠĐulaiƌe du dodeĐǇl sulfate à l’iŶteƌfaĐe 
eau/aiƌ. L’aiƌe paƌ ŵolĠĐule est ŶotĠe Am (Pandey, Bagwe et al. 2003) ............................................. 136 

Figure 3. 19 : EvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸl lors de l'étape de drainage pour les solutions de TTACl 

et de TTAB  à diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 ................ 137 

Figure 3. 20 : Evolution du volume de mousse en fonction du temps lors de l'étape de moussage pour 

les suspeŶsioŶs d’aƌgile à ϱϬ g/L et diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes de TTACl et de TTAB daŶs 
l’eau MilliQ à ϮϱϬ ŵg/L de CaCl2 - La droite noire continue représente l'évolution du volume de 

mousse dans l'hypothèse où tout le gaz est capturé .......................................................................... 137 

Figure 3. 21 : EvolutioŶ de la fƌaĐtioŶ liƋuide ɸl lors de l'étape de drainage pour les suspensions 

d’aƌgile à ϱϬ g/L et diffĠƌeŶtes ĐoŶĐeŶtƌatioŶs ŵolaiƌes de TTACl et de TTAB daŶs l’eau MilliQ à ϮϱϬ 
mg/L de CaCl2 ...................................................................................................................................... 138 

Figure 3. 22 : Distribution en nombre des tailles de bulle mesurées en paroi sur le Foamscan pour une 

suspeŶsioŶ d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L et des ƌatios de TTAB/illite de 3 et 4,4% à t= 10 s ........................... 140 

 

Chapitre 4 

Figure 4. 1 : Application du modèle de Neethling et Cillieƌs suƌ le Đas de l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L pouƌ deuǆ 
ratios TTAB/illite .................................................................................................................................. 150 

Figure 4. 2 : Technique expérimentale de détermination de kC par changement de hauteur de mousse 

(Vera, Franzidis et al. 1999) ................................................................................................................. 151 

Figure 4. 3 : Représentation schématique des débits massiques en jeu dans le modèle de flottation à 

2 zones ................................................................................................................................................. 153 

Figure 4. 4 : Méthode d’ĠĐhaŶtilloŶŶage de la suspeŶsioŶ aĠƌĠe eŶ dessous de l’iŶteƌfaĐe suspeŶsioŶ 
aérée / mousse (Zheng, Franzidis et al. 2005) .................................................................................... 155 

Figure 4. 5 : Schéma procédé simplifié du pilote de flottation en continu de Marcoule.................... 158 

Figure 4. 6 : Schéma de principe du Venturi (Beneventi, Rousset et al. 2006) ................................... 159 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 244 ~ 
 

Figure 4. 7 : Rotor (vis excentrée) de la pompe de recirculation Mono ............................................. 159 

Figure 4. 8 : Photogƌaphie de la ĐouƌoŶŶe d’ĠleĐtƌodes du toŵogƌaphe paƌ ƌĠsistaŶĐe ĠleĐtƌiƋue .. 160 

Figure 4. 9 : Mesures de tomographies par résistance électrique représentées en fonction du taux de 

vide ɸg pouƌ des dĠďits d’aiƌ Qg de (a) 1 L/min et (b) 2 L/min .............................................................. 161 

Figure 4. 10 : PouƌĐeŶtage d’ouveƌtuƌe de la vaŶŶe de ƌejet eŶ foŶĐtioŶ du dĠďit d’aliŵeŶtatioŶ pouƌ 
diffĠƌeŶtes hauteuƌ de ĐoloŶŶe d’eau ................................................................................................ 163 

Figure 4. 11 : Interface graphique du système de contrôle commande de la colonne ...................... 163 

Figure 4. 12 : Schéma de principe du capteur de pression différentielle ........................................... 165 

Figure 4. 13 : Schéma du système de régulation du niveau par mesure de pression différentielle 

(mbar0) et action sur la vanne de rejet (% ouverture V01) (Ishiguro and Koopal 2016) .................... 166 

Figure 4. 14 : Calcul de I, l’iŶtĠgƌatioŶ de l’eƌƌeuƌ eŶtƌe t-1 et t (ici Te et 2Te) par approximation 

trapézoïdale (Ishiguro and Koopal 2016) ............................................................................................ 166 

Figure 4. 15 : Représentation graphique du facteur de correction intégral Ti (Ishiguro and Koopal 

2016) .................................................................................................................................................... 167 

Figure 4. 16 : Schéma de principe de la mesure de taux de vide ........................................................ 167 

Figure 4. 17 : Prévisions des mesures de pression différentielle en fonction de la fraction massique Ms 

d’aƌgile daŶs la suspeŶsioŶ et du tauǆ de vide ɸg ................................................................................ 168 

Figure 4. 18 : ‘Ġsultats des ŵesuƌes de tauǆ de vide eŶ foŶĐtioŶ du dĠďit d’aiƌ et de la vitesse 
supeƌfiĐielle de l’aiƌ Jg daŶs l’eau du ƌoďiŶet ....................................................................................... 169 

Figure 4. 19 : Rapport signal sur bruit en fonction de la vitesse superficielle du gaz pour un 

espacement des piquages de 10 cm (valeurs expérimentales) et de 20 cm (valeurs calculées) ........ 169 

Figure 4. 20 : “ĐhĠŵa de pƌiŶĐipe du sǇstğŵe d’aŶalǇse de taille de ďulles ...................................... 171 

Figure 4. 21 : Image brute enregistrée par la caméra ......................................................................... 171 

Figure 4. 22 : Image après seuillage automatique .............................................................................. 172 

Figure 4. 23 : Image après comblement des « trous » dus aux reflets ............................................... 172 

Figure 4. 24 : Image après élimination des objets de périmètre compris entre 50 et 800 pixels ....... 172 

Figure 4. 25 : EvolutioŶ du teŵps d’ĠƋuiliďƌage du tauǆ de vide eŶ dĠďut d’eǆpĠƌieŶĐe eŶ foŶĐtioŶ du 
;aͿ ƌatio TTAB/illite et du ;ďͿ dĠďit d’aiƌ ou vitesse supeƌfiĐielle Jg ..................................................... 174 

Figure 4. 26 : Schéma procédé complet du pilote de flottation ......................................................... 177 

Figure 4. 27 : Schéma de principe du piège de protection du débitmètre volumique ....................... 178 

Figure 4. 28 : Calibration en eau de la pompe de recirculation .......................................................... 179 

Figure 4. 29 : CaliďƌatioŶ eŶ eau de la poŵpe d’aliŵeŶtatioŶ ............................................................ 180 

Figure 4. 30 : (a) Evolution des fractions liquides à la hauteur de 0 cm théoriques ɸl0theo et 

expérimentales ɸl0exp en fonction de la vitesse superficielle de l’aiƌ. ;ďͿ EvolutioŶ de CFi, de φ et du 

facteur de correction en fonction de la vitesse superficielle. ............................................................. 181 

 

Chapitre 5 

Figure 5. 1 : Distribution granulométrique des mousses à des temps de résidence différents et de la 

suspension de départ à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,7% .......................................................... 188 

Figure 5. 2 : ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ aƌgile paƌ Đlasse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue à diffĠƌeŶts teŵps de 
résidence de la mousse pour une suspension à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,7% .................... 189 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 245 ~ 
 

Figure 5. 3 : ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ eŶ aƌgile paƌ Đlasse gƌaŶuloŵĠtƌiƋue au teŵps de ƌĠsideŶĐe de 
la mousse de 30 secondes pour une suspension à 50 g L-1 (a) et 100 g L-1 (b) et des ratios variables de 

TTAB/illite ............................................................................................................................................ 190 

Figure 5. 4 : Evolution de la fraction liquide  ɸlt  en fonction du temps de résidence à différents ratios 

TTAB/illite pouƌ l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g L-1 (a) et 100 g L-1 (b) et Jg= 20 cm min-1 ........................................ 192 

Figure 5. 5 : Constante de flottation k coefficient de drainage des particules ɷ donnés par le modèle à 

2 zones à différents ratios TTAB/illite pour deux concentrations en illite I77 en alimentation: 50 g L-1 

and 100 g L-1 ........................................................................................................................................ 193 

Figure 5. 6 : Résultat du calcul de k.c ;gƌaŵŵes d’aƌgile ĐolleĐtĠe daŶs la ŵousse paƌ litƌe et paƌ 
minute) tracé en fonction de c à 100 g L-1 d’aƌgile .............................................................................. 194 

Figure 5. 7 : Diamètre de  Sauter pour les deux concentrations en illite I77: 50 g L-1and 100 g L-1 .... 195 

Figure 5. 8 : Distribution en nombre des tailles de bulles aux concentrations en argile de 100 et 50 g L-

1 et aux ratios TTAB/illite de 0,6 et 1,2% ............................................................................................. 195 

Figure 5. 9 : Constante de flottation k doŶŶĠe paƌ le ŵodğle à Ϯ zoŶes et ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt 
Φ à différents ratios TTAB/illite pour  I77 à 50 g L-1 et une vitesse superficielle de 20 cm min-1 – 

Représentation en bilans partiels sur les classes 3-5 µm et 10-12µm ................................................ 196 

Figure 5. 10 : ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal eŶ aƌgile au teŵps de vie de ϯϬ seĐoŶdes eŶ foŶĐtioŶ du 
diaŵğtƌe des paƌtiĐules pouƌ diffĠƌeŶtes vitesses supeƌfiĐielles d’aiƌ – Suspensions à 50 g L-1 d’aƌgile 
I77 à un ratio TTAB/illite de 0,9% ........................................................................................................ 198 

Figure 5. 11 : Evolution de la fraction liquide ɸlt avec le temps de résidence à différentes vitesses 

supeƌfiĐielles d’aiƌ Jg pour l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬg L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% .................................. 199 

Figure 5. 12 : Constante de flottation k et coefficient de drainage des particules ɷ donné par le 

ŵodğle à Ϯ zoŶes eŶ foŶĐtioŶ des vitesses supeƌfiĐielles pouƌ l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g L-1 et un ratio 

TTAB/illite de 0,9% .............................................................................................................................. 199 

Figure 5. 13 : Diamètre de Sauter et coefficient de trainée en fonction de la vitesse superficielle pour 

l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% ........................................................................... 200 

Figure 5. 14 : ;aͿ “ĐhĠŵa et ;ďͿ photogƌaphie des gƌappes de paƌtiĐules à l’aƌƌiğƌe d’uŶ ďulle ;HuaŶg, 
Legendre et al. 2011) ........................................................................................................................... 201 

Figure 5. 15 : EvolutioŶ du tauǆ de vide aveĐ la vitesse supeƌfiĐielle  pouƌ l’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L et uŶ 
ratio TTAB/illite de 0,9% ...................................................................................................................... 202 

Figure 5. 16 : Constante de flottation k et ĐoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt Φ donné par le modèle à deux 

zoŶes eŶ foŶĐtioŶ des vitesses supeƌfiĐielles pouƌ l’aƌgile I77 à 50 g L-1 et un ratio TTAB/illite de 0,9% -  

Représentation en bilans partiels par classe de particules à 3-5 µm et 10-12 µm ............................. 203 

Figure 5. 17 : ‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal de l’aƌgile au teŵps de vie de ϯϬ s eŶ foŶĐtioŶ du 
diamètre des particules pour des suspensions à 50 g L-1 d’aƌgile Iϱ  à diffĠƌeŶts ƌatios TTAB/illite ... 204 

Figure 5. 18 : Evolution de la fraction liquide  ɸlt  en fonction du temps de résidence à différents ratios 

TTAB/illite pouƌ l’aƌgile Iϱ à ϱϬ g L-1 et Jg= 20 cm min-1 ....................................................................... 205 

Figure 5. 19 : (a) Constante de flottation k coefficient de drainage des particules ɷ donnés par le 

modèle à 2 zones à différeŶts ƌatios TTAB/illite pouƌ l’illite Iϱ à ϱϬ g L-1 et l’illite Iϳϳà ϱϬ g L-1 .......... 206 

Figure 5. 20 : Diamètre de Sauter et coefficient de trainée ................................................................ 206 

Figure 5. 21 : Distribution en nombre des tailles de bulles pour I5 et I77 à 50 g L-1 et aux ratios 

TTAB/illite de 0,7 et 1,2% .................................................................................................................... 207 

Figure 5. 22 : Taux de vide en fonction du ratio TTAB/illite pour les argiles I5 et I77 à 50 g L-1 et une 

vitesse superficielle de 20 cm min-1 .................................................................................................... 208 



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 246 ~ 
 

Figure 5. 23 : CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt φ calculé pour les suspensions à 50 et 100 g L-1 d’aƌgile Iϳϳ 
en fonction du ratio TTAB/illite ........................................................................................................... 210 

Figure 5. 24 : DistƌiďutioŶs eŶ Ŷoŵďƌe des ďulles pouƌ la sĠƌie suƌ l’iŶflueŶĐe de la vitesse 

superficielle ......................................................................................................................................... 211 

Figure 5. 25 : CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt gloďal ĐalĐulĠ pouƌ les sĠƌies à ϱϬ g/L d’aƌgile Iϳϳ et I5 et des 

ratios TTAB/illite variables................................................................................................................... 212 

 

Chapitre 6 

Figure 6. 1 : Bilan partiel sur la suspension aérée ............................................................................... 217 

Figure 6. 2 : Hauteur de zone de collecte en fonction du rendement de flottation RF pour différentes 

cibles de ratios c5/c1 d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de Ϯ ŵ .................................................................... 219 

Figure 6. 3 : Nombre de dispersion axiale ND en fonction du rendement de flottation RF pour 

différentes cibles de ratios c5/c1 d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de Ϯ ŵ ................................................. 220 

Figure 6. 4 : Hauteur de zone de collecte en fonction du rendement de flottation RF pour différentes 

cibles de ratios c5/c1 d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de ϰ ŵ .................................................................... 220 

Figure 6. 5 : Nombre de dispersion axiale ND en fonction du rendement de flottation RF pour 

différentes cibles de ratios c5/c1 d’uŶe ĐoloŶŶe de diaŵğtƌe de ϰ ŵ ................................................. 221 

Figure 6. 6 : Bilan partiel en débits volumiques Q sur la mousse ....................................................... 222 

Figure 6. 7 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau dans la mousse Rl pour 2 

diamètres de colonne et 2 concentrations en argile I77..................................................................... 223 

Figure 6. 8 : Configurations des colonnes (HC = 4,95m ; HM = 40 cm) : 1. Colonne de diamètre D = 2 m 

seule ; 2. Colonne de diamètre D = 4 m seule ; 3. Deux colonnes de diamètre D = 2 m en série ; 4. 

Deux colonnes de diamètre D = 2 m en série avec recirculation de la mousse .................................. 225 

Figure 6. 9 : Rendements de flottation RF et d’eǆtƌaĐtioŶ d’eau RL pour les 4 configurations testées (a) 

Configurations 1  et  2  : Colonnes de diamètre 2 et 4 m (b) Configurations 3  et 4 : Deux colonnes en 

série de 2 m de diamètre avec et sans recirculation........................................................................... 226 

Figure 6. 10 : Rendements de flottation RF et d’eǆtƌaĐtioŶ d’eau RL pour les configurations 3  et 4 : 

Deux colonnes en série de 2 m de diamètre avec et sans recirculation – Hm = 50 cm ....................... 227 

Figure 6. 11 : Hauteur de mousse Hm en fonction du rendement en eau dans la mousse pour 2 

diamètres de colonne différents et 2 concentrations en argile au ratio TTAB/illite de 0,9% ............. 229 

 

  



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 247 ~ 
 

LISTE DES TABLEAUX 

Chapitre 1 

Tableau 1. 1 : Résumé des différences entre les argiles et les minéraux argileux (Bergaya 2013)....... 11 

Tableau 1. 2 : Sorption du césium par les argiles dans des solutions à 6 M de NaNO3 (Tamura and 

Jacobs 1960) .......................................................................................................................................... 14 

Tableau 1. 3 : Tableau représentant la proportion de chaque type de sites pour une illite (Bradbury 

and Baeyens 2000) ................................................................................................................................ 16 

Tableau 1. 4 : Taďleau dĠĐƌivaŶt les Ϯ tǇpes d’iŶteƌaĐtioŶs d’adsoƌptioŶ. Eǆtƌait de BostiĐk et al  
(Bostick, Vairavamurthy et al. 2002) ..................................................................................................... 17 

 

Chapitre 2 

Tableau 2. 1 : DoŶŶĠes de ĐoŵpositioŶ de l’aƌgile utilisĠe pouƌ l’Ġtude fouƌŶie paƌ le faďƌiĐaŶt Argile 

Du Velay ................................................................................................................................................. 61 

Tableau 2. 2 : AŶalǇse ĠlĠŵeŶtaiƌe paƌ ICP des ĠlĠŵeŶts pƌĠseŶts daŶs le suƌŶageaŶt d’uŶe 
suspeŶsioŶ d’aƌgile Iϳϳ à ϱϬ g/L daŶs l’eau Milli Q ............................................................................... 63 

Tableau 2. 3 : Résultats des calculs des surfaces spécifiques correspondant aux mésopores, 

micropores et surface externe par les méthodes BJH et t .................................................................... 72 

Tableau 2. 4 : Paƌaŵğtƌes eŵploǇĠs pouƌ l’aŶalǇse de teŶsioŶ de suƌfaĐe sur le tensiomètre Krüss K11

 ............................................................................................................................................................. 104 

Tableau 2. 5 : Paƌaŵğtƌes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ eŵploǇĠs pouƌ l’aŶalǇse du poteŶtiel zġta suƌ le NaŶo )“ de 

Malvern ............................................................................................................................................... 106 

Tableau 2. 6 : Paƌaŵğtƌes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ utilisĠs pouƌ l’aŶalǇse ƌhĠologiƋue suƌ MC‘ ϯϬϮ d’AŶtoŶ 
Paar ...................................................................................................................................................... 107 

 

Chapitre 3 

Tableau 3. 1 : Ratios TTAB/illite testés pour les essais de collecte de mousse par débordement et 

valeurs correspondantes de constante de drainage LD et de fƌaĐtioŶ liƋuide à t=Ϭ ɸl0 ....................... 128 

Tableau 3. 2 : Conditions expérimentales détaillées des essais sur Foamscan .................................. 139 

 

Chapitre 4 

Tableau 4. 1 : Bilan des contributions du LGP2 et du doctorant pour le développement du pilote de 

flottation .............................................................................................................................................. 146 

Tableau 4. 2 : DoŶŶĠes d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul du degƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt EŶt paƌ le ŵodğle de 
Neethling et Cilliers ......................................................................................... Erreur ! Signet non défini. 

Tableau 4. 3 : Valeurs références de CFi  issues de Zheng et al (Zheng, Franzidis et al. 2005) utilisées 

pour estimer Φ le ƌatio de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ liĠ à l’eŶtƌaiŶeŵeŶt daŶs la suspeŶsioŶ aĠƌĠe ................. 180 

  



Liste des figures et des tableaux 

 

~ 248 ~ 
 

Chapitre 5 

Tableau 5. 1 : Bilan des paramètres expérimentaux testés ................................................................ 187 

Tableau 5. 2 : ‘appoƌt des pouƌĐeŶtages d’eǆtƌaĐtioŶ à ϱ et ϮϬ µŵ pouƌ les essais à ϱϬ et 1ϬϬ g L-1 

d’aƌgile Iϳϳ à diffĠƌeŶts ƌatios TTAB/illite ........................................................................................... 191 

 

Chapitre 6 

Tableau 6. 1 : DoŶŶĠes d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul de la hauteuƌ de ĐolleĐte Hc ..................................... 219 

Tableau 6. 2 : Paƌaŵğtƌes eǆpĠƌiŵeŶtauǆ d’eŶtƌĠe pouƌ le ĐalĐul de la hauteuƌ de ŵousse Hm ....... 223 

Tableau 6. 3 : Vitesse superficielle, débits volumiques de gaz et de liquide en entrée et coefficient de 

drainage des différentes configurations ............................................................................................. 225 

 

 

 

 

 

 

 



 

~ 249 ~ 
 

LISTE DES ABREVIATIONS 

Abréviation 
 

Signification 

BET 
 
BJH 
 
CCC 
 
CCD 
 
 
CEC 
 
CFD 
 
 
CMC 
 
COT 
 
CTAB 
 
 
DLVO 
 
DSC 
 
 
FES 
 
FPIA  
 
 
HMC 
 
HPF 
 
IAEA 
 
IRSN 
 
I5 
 
I77 
 
ICP 
 
 

Brunauer, Emmett et Teller 
 
Barrett, Joyner et Halenda 
 
Concentration Critique de Coagulation 
 
Charge Coupled Device (récepteurs à Transfert 

de charges) 
 

CapaĐitĠ d’EĐhaŶge CatioŶiƋue 
 
Computational Fluid Dynamics (dynamique des 
fluides computationnelle) 
 
Concentration Micellaire Critique 
 
Carbone Organique Total 
 
Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide (chaîne 
C16) 
 
Derjaguin, Landau, Verwey et Overbeek 
 
Differential Scanning Calorimetry (Calorimétrie 
Différentielle à Balayage) 
 
Frayed Edge Sites (Sites des bords érodés) 
 
Floǁ PaƌtiĐle Iŵage AŶalǇzeƌ  ;AŶalǇse d’iŵage 
d’uŶ fluǆ de paƌtiĐulesͿ 
 
Concentration Hémi-Micellaire Critique 
 
High Power Field (Champ de forte puissance) 
 
International Atomic Energy Agency 
 
Institut de Radioprotection Sureté Nucléaire 
 
Argile Illite de granulométrie très fine (< 5 µm) 
 
Argile Illite de granulométrie fine (< 77 µm) 
 
Inductively Coupled plasma (Plasma à Couplage 
Inductif) 
 

http://www.pslc.ws/french/dsc.htm
https://www.iaea.org/


Liste des abréviations  

 

~ 250 ~ 
 

IS 
 
LGP2 
 
LPF 
 
OS 
 
PID  
 
PVC 
 
SDS 
 
SLS 
 
TGA 
 
 
TTAB 
 
 
TTACl 
 
 
IUPAC 
 

Inner Sphere (en dehors de la sphère)  
 
Laboratoire de Génie des Procédés Papetiers 
 
Low Power Field (Champ de faible puissance) 
 
Outer Sphere (dans la sphère) 
 
Proportionnel Intégral Dérivé 
 
Polychlorure de Vinyle 
 
Sodium Dodecyl Sulphate 
 
Sodium Lauryl Sulphate 
 
Thermo Gravimetric Analysis (Analyse Thermo 
Gravimétrique) 
 
Tetra Decyl Trimethyl Ammonium Bromide 
(chaîne C14) 
 
Tetra Decyl Trimethyl Ammonium Chloride 
(chaîne C14) 
 
International Union of Pure and Applied 
Chemistry 
 

https://iupac.org/
https://iupac.org/


 

~ 251 ~ 
 

GRANDEURS PHYSIQUES UTILISEES 

Caractères usuels minuscules 

Symbole Dénomination Unité usuelle aL 

 

 

α 

cE 

 

cf 

 

cn 
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dB 

dP ݀ଷଶ ݂݀ݒ 
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 ்� 0� � ߛ̇ 
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 �௅ou �  �௠ �ௌ௅ 
 

Concentration en tensioactif en 
solution correspondant à la 
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Concentration en tensioactif en 
solutioŶ à l’ĠƋuiliďƌe 
Concentration en particules 
dans la trainée des bulles 
Concentration en particules 
dans le flux n 
Concentration en particules 
dans la suspension aérée 
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particule 
Diamètre de bulle 
Diamètre de particule 
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Dérive de flux 
Paramètre de drainage du 
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rad 
mol L-1 
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g L-1 
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mm 
µm 
µm 
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Sans unité 
 
mbar 
 
mV 
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mN m-1 

A s m-2 

mN m-1 
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Sans unité 
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cm 
kg m-3 

kg m-3 

 

kg m-3 

kg m-3 

kg m-3 
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ʄc 

ṁn 
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µL � 

 

τ 
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pH 

pKa 

 

Ratio TTAB/illite 
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rB 

rP σ 

t ݐு� 

 

 

 ௥é௦௜ௗ௘௡௖௘ݐ 
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θcont 

 ݑ 

 

uL 

vB 
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de collecte dans la suspension 
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paƌtiƌ de l’ĠƋuatioŶ de HaƌkiŶs 
et Jura  
Temps de résidence de la 
mousse 
Angle de contact 
bulle/particule/liquide 
Angle de contamination de la 
bulle 
Signal commande (% ouverture 
de la vanne de rejet) 
Vitesse du liquide interstitiel 
Vitesse de la bulle 
Vitesse de sédimentation des 
particules 

kg m-3 

 
s-1 

 

s-1 

nm 
Sans unité 
g s-1 
 
Pa s 
Pa s 
Å-1 
 
Pa 
g 
Sans unité 
 
Sans unité 
Sans unité 
 
Sans unité ou % 
mm 
 
mm 
µm 
mS cm-1 
s 
Å 
 
 
 
S 
 
Sans unité 
Sans unité 
 
 
% 
 
m s-1 

m s-1 

m s-1 
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Aire spécifique interfaciale gaz 
liquide 
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CD 

CFi 

 

D 

 

D50 

 

 

 ௌܦ 

 

 ܲ߂ 

 

E 

 

Ea 

Ec 

௜௕௕௦ீܧ ௖௔௣௧ܧ   

El 

Ek 

EP 

 

Estab 

 

E1 

 

 

EF 

 

 

Ent ܨ௜  

φ 

G 

 

Ω ܪ஼  
Hm 

I 
 
Jg 

Jf 

 

Jl 

 

K 

 

 

Concentration 
Coefficient de trainée 
Fonction de classification pour 
la classe granulométrique i 
Diamètre de la colonne de 
flottation 
Valeur de diamètre de particule 
médiane qui distribue la 
distribution en 2 groupes de 
volumes équivalents 
Coefficient de diffusion du 
tensioactif à la surface des 
bulles 
Différence de pression 
différentielle 
Fraction liquide résiduelle des 
mousses à t infini 
EffiĐaĐitĠ d’attaĐheŵeŶt 
Coefficient de dispersion axiale 
du liquide 
Efficacité de capture 
Elasticité de Gibbs 
Efficacité de collision 
Energie cinétique de collision 
Coefficient de dispersion axiale 
des particules 
Efficacité de stabilité de 
l’agƌĠgat ďulle/paƌtiĐule 
Baƌƌiğƌe d’ĠŶeƌgie pouƌ 
l’adhĠsioŶ d’uŶe paƌtiĐule suƌ la 
bulle 
FaĐteuƌ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt ƌelatif 
à la gaŶgue et à l’eau du 
modèle de Yianatos 
DegƌĠ d’eŶtƌaiŶeŵeŶt 
Force ionique 
CoeffiĐieŶt d’eŶtƌaiŶeŵeŶt  
Constante adimensionnelle de 
sédimentation 
Vitesse de rotation résultante 
Hauteur de la zone de collecte 
Hauteur de la mousse 
IŶtĠgƌale de l’eƌƌeuƌ suƌ le 
temps 
Vitesse superficielle du gaz 
Vitesse superficielle de liquide 
dans la mousse 
Vitesse superficielle du liquide 
dans la suspension aérée 
Facteur de proportionnalité 
entre le signal commande et 
l’eƌƌeuƌ 

mBq g-1 

Sans unité 
Sans unité 
 
m 
 
µm 
 
 
 
m2 s-1 

 
 
mbar 
 
Sans unité ou % 
 
Sans unité 
m2 s-1 

 

Sans unité 
mN m-1 
Sans unité 
J 
m2 s-1,5 

 
Sans unité 
 
J 
 
 
Sans unité 
 
 
Sans unité 
mol L-1 
Sans unité 
Sans unité 
 
rad s-1 
m 
m 
mbar s 
 
m s-1 

m s-1 

 
m s-1 

 
Sans unité 
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L 

LD 

Lnn 

M 
  �ܯ 
 

N 

Nd 

P 

Pasl 

 

Pe 
Qargile �ୣ ܳ� ܳ௟  
Qmax 

 

 
Qn �∞ 
 ܴ௔௥�௜௟௘,௜ 
 
 
Re 

 
Reb 

Rf 

 

Rlt 

 

 
Rair 

 ܵ௕ 
 
Ssp 

St 
T 


UB �ܷ௟  

 

Ue 

 

V 

Vc 

Z 

IŶdiĐĠ d’ĠŶeƌgie d’adsoƌptioŶ 
Constante de drainage  
Longueur inter-Ŷœuds 
Facteur correctif développé par 
Langevin 
FƌaĐtioŶ ŵassiƋue de l’ĠlĠŵeŶt 
X 
Nombre de particules 
Nombre de dispersion axial 
Poids 
PƌoďaďilitĠ d’adhĠsioŶ paƌ 
glissement 
Nombre de Peclet 
DĠďit voluŵiƋue d’aƌgile 
Quantité de tensioactif adsorbé 
Débit volumique de gaz 
Débit volumique de liquide 
Quantité maximale de 
tensioactif adsorbable par le 
solide 
Débit volumique du flux n 
Excès de surface à la saturation 
de l’iŶteƌfaĐe 
‘eŶdeŵeŶt d’eǆtƌaĐtioŶ gloďal 
en argile de la classe 
granulométrique i 
Nombre de Reynolds de la 
phase liquide 
Nombre de Reynolds de la bulle 
Rendement de flottation 
(égal à ṁ4/ṁ1 ou ṁ2/ṁ1) 
Rendement en eau dans la 
mousse au temps de résidence 
t (égal à Q4,t/Q1) 
Rendement en air dans la 
mousse 
Aire superficielle interfaciale 
des bulles 
Surface spécifique 
Nombre de Stokes 
Température 
Couple de rotation 
Vitesse de la bulle 
Vitesse relative des phases 
liquides et gazeuses 
Vitesse de déplacement des 
particules en électrophorèse 
Volume 
Volume utile de la colonne 
Valence 

L mol-1 

s-1 

mm 
Sans unité 
 
Sans unité ou % 
 
Sans unité 
Sans unité 
N 
Sans unité 
 
Sans unité 
m3 s-1 

mol g-1 
m3 s-1 

m3 s-1 

mol g-1 
 

 
m3 s-1 

ŵol ŵ-2  

 

Sans unité 
 
 
Sans unité 
 
Sans unité 
Sans unité ou % 
 
Sans unité ou % 
 
 
Sans unité 
 
s-1 
 
m2 g-1 

Sans unité 

K 
N m 
m s-1 

m s-1 

 

m s-1 

 
m3 

m3 

Sans unité 
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Constantes 

Symbole Dénomination Valeur ߝ௥ ߝ଴ 
e 
g 
NA ݇஻ 
R 
 
 

PeƌŵittivitĠ ƌelative de l’eau 
Permittivité du vide  
Chaƌge de l’ĠleĐtƌoŶ 
CoŶstaŶte d’aĐĐĠlĠƌatioŶ 
CoŶstaŶte d’Avogadƌo 
Constante de Boltzmann 
Constante universelle des gaz 
parfaits 
 

80 
8,85 x 10-12 A2 s4 kg-1 m-3 

1,602×10-19 C 

9,80665 m s-2 

6,02 x 10-23 mol-1 
1,38 x 10-23 J K-1 
8,3144621 J K -1 mol-1 

 

 

https://fr.wikipedia.org/wiki/Coulomb


 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Après un accident nucléaire tel que Fukushima en 2011, le césium 137 radioactif est transporté de 

l’atŵosphğƌe veƌs le sol paƌ l’eau de pluie. Les aƌgiles soŶt des espğĐes ŵiŶĠƌales finement divisées 

(1-100 µm) naturellement présentes dans les sols qui sont connues pour leurs propriétés 

adsorbantes sélectives et irréversibles vis-à-vis des ioŶs Cs. L’oďjeĐtif de la thğse est d’eǆploƌeƌ la 
faisaďilitĠ d’uŶ pƌoĐĠdĠ, appelĠ flottatioŶ, pouƌ l’eǆtƌaĐtioŶ sĠleĐtive des fiŶes paƌtiĐules d’aƌgile 
contaminée afin de réduire le volume de terres à stocker. La flottation consiste à séparer les espèces 

en fonction de leurs propriétés de surface. Les particules les plus hydrophobes sont collectées par les 

ďulles d’aiƌ et tƌaŶspoƌtĠes daŶs la ŵousse taŶdis Ƌue les paƌtiĐules hǇdƌophiles ƌesteŶt eŶ 
suspeŶsioŶ. Des teŶsioaĐtifs ĐatioŶiƋues soŶt eŵploǇĠs pouƌ s’adsoƌďeƌ de façoŶ sĠleĐtive à la 
suƌfaĐe des aƌgiles et augŵeŶteƌ leuƌ degƌĠ d’hǇdƌophoďie. L’aƌgile illite et le teŶsioaĐtif TTAB de 
tǇpe ďƌoŵuƌe d’aŵŵoŶiuŵ oŶt ĠtĠ sĠleĐtioŶŶĠs pouƌ l’Ġtude. Les pƌopƌiĠtĠs des suspeŶsioŶs 
d’illite/TTAB oŶt ĠtĠ dĠteƌŵiŶĠes ;gƌaŶuloŵĠtƌie, poteŶtiel zġta…Ϳ. Les ŵousses oŶt eŶsuite ĠtĠ 
ĠtudiĠes à l’ĠĐhelle laďoƌatoiƌe. Nous avoŶs ŵoŶtƌĠ Ƌue les paƌtiĐules d’aƌgile avaieŶt ďieŶ uŶ effet 
stabilisant sur la mousse. Par ailleurs, une sélectivité pour les fines particules (3 µm) est observée 

dans les mousses. La 2nde paƌtie du tƌavail a ĐoŶsistĠ à ĐoŶtƌiďueƌ au dĠveloppeŵeŶt d’uŶe ĐoloŶŶe 
de flottatioŶ foŶĐtioŶŶaŶt eŶ ĐoŶtiŶu et à ƌĠaliseƌ des essais suƌ le sǇstğŵe illite/TTAB. L’iŶflueŶĐe 
des paƌaŵğtƌes de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ et de gƌaŶuloŵĠtƌie de l’aƌgile, de ĐoŶĐeŶtƌation en TTAB et de 

dĠďit d’aiƌ suƌ les ƌeŶdeŵeŶts d’eǆtƌaĐtioŶ et les pƌopƌiĠtĠs dƌaiŶaŶtes de la ŵousse a ĠtĠ ĠtudiĠe. 
Grâce à cette étude, deux paramètres de transport ont été dissociés et extraits : la constante de 

flottation vraie et le coefficient de drainage qui sont ensuite employés pour une étude de 

dimensionnement de colonne de flottation industrielle.    

Mots clés : Flottation, argiles, césium 137, mousses 

After a nuclear accident like Fukushima, the radioactive cesium 137 is transported from the 

atmosphere to the soil by rain water. Clays are mineral species which are naturally present in soils. 

These micrometric minerals (1- 100 µm) are very efficient and selective adsorbents for Cs ions. The 

objective of this PhD thesis is to look at the feasibility of a process called flotation to selectively 

extract these contaminated clay particles and to reduce the volume of soil to store. Flotation consists 

in separating minerals according to their surface properties. The most hydrophobic particles are 

collected by air bubbles and are transported up to the froth whereas the hydrophilic particles remain 

in the suspension. Cationic surfactants are employed to selectively adsorb on clays surface and 

increase its hydrophobicity. It was chosen to focus on systems containing illite clay and an 

ammonium bromide cationic surfactant called TTAB. The properties of illite and TTAB suspensions 

were determined (particle size, zeta potential, adsorption isotherm of TTAB, turbidity, rheology). 

Then, foaming ability, stability and drainage properties of these suspensions were looked at by using 

a lab scale instrumented column. It was shown that clay particles have a stabilizing effect on the 

froth. Moreover, selectivity for the smallest clay particle size fraction (3 µm) in foams was observed. 

The 2nd part of the work consisted in performing flotation experiments on illite clay and TTAB 

suspeŶsioŶ ǁith a Ŷeǁ ͞ŵiŶi͟ pilot flotatioŶ ĐoluŵŶ iŶ ĐoŶtiŶuous ŵode. The iŶflueŶĐe of TTAB 
concentration, air flow and illite clay concentration and granulometry on foam drainage properties 

and extraction yields was determined. From this study, two transport parameters were dissociated 

and extracted: the true flotation rate constant and the drainage coefficient. Finally, they were used 

to perform a scale-up study of an industrial flotation unit.  

Key words: Flotation, clays, cesium 137, froths 



 

 
 

 


