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RESUME

Les matériaux particulaires sont couramment empglay&ns une grande variété d’industries
(pharmaceutique, alimentaire, céramique, polymerémique, métallurgique, traitement des
déchets, etc.) ou ils sont soumis a un large éwvedi@pérations unitaires (p.ex. mélange,
réduction de taille, séchage, réaction chimiques lécoulements particulaires peuvent étre
regroupés selon trois régimes: quasi-statique, edensrapide. Les régimes quasi-statiques et
rapides sont ceux qui ont été le plus souvent ésudi’étude des écoulements particulaires
denses est plus complexe étant donné que ce régarmeaupe une grande variété d’écoulements
ou la contribution relative des contraintes duéa fiction et aux collisions a I'écoulement est

inconnue. Cette these propose donc de caracté&ssecoulements denses en lits fixes et rotatifs.

Les lits particulaires fixes sont utilisés lors pemcédés catalytiques hétérogenes et pour la
purification de gaz. Bien qu'il s’agisse de litgds, plusieurs événements font en sorte que les
particules peuvent se déplacer. L’écoulement dixétde particules sphériques pouvant survenir
lors de la pré-purification de l'air réalisée dams réacteur a flux radial (RFR) a l'aide d’'un
procédé d’adsorption par oscillations thermiqueSAJ est étudié. Ce type de procédé a été
sélectionné étant donné sa grande popularité indllest Les parois soutenant le lit fixe peuvent
se contracter et/ou se dilater suite aux importadii#erences de température entre les différentes
phases d’opération du procedé TSA. Ces mouvemenpaimbis sont susceptibles d’endommager
les particules du lit fixe, entrainer la créatioa ddes locaux, provoquer la ségrégation de
particules ainsi que mélanger les adsorbants. delatpeut évidemment avoir des conséquences
sur l'uniformité de I'écoulement du gaz a traveeslit fixe ainsi que sur le rendement et
I'efficacité du procédé. Il est donc nécessairevaliéer I'effet d’'une contraction et d'une
expansion thermique cyclique des murs d'un RFRsatibour la pré-purification de gaz sur un
lit particulaire fixe. A cette fin, la méthode dél€éments discrets (DEM) a été employée puisque
les techniqgues de mesure expérimentale perturbatrmu non-perturbatrices ne sont pas

facilement applicables a I'étude de ce genre d’lecoant.
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Les cylindres rotatifs, aussi appelés fours raatfont couramment utilisés dans une grande
variété de procédés industriels étant donné leandy simplicité d'opération, leur efficacité
adéquate de transfert de masse et de chaleur quesileur capacité a traiter des matieres
premieres hétérogenes. La compréhension fondareedés phénomenes qui se produisent a
I'intérieur de cylindres rotatifs est essentielleup concevoir et opérer de maniére optimale ce
genre d’équipement. De trés nombreuses étudesmmét d’'élucider les mystéres de I'écoulement
granulaire a l'intérieur de cylindres rotatifs. @eplant, la grande majorité d’entre elles se sont
limitées au cas de particules sphériques. Pourtamyme il a été mentionné, un des avantages
des cylindres rotatifs est de pouvoir traiter omegiere premiéere ayant une large distribution de
taille et/ou de forme. Il s’avere donc nécessa@earactériser la dynamique de particules non-
sphériques a l'intérieur d'un cylindre rotatif. Bane cas-ci, une approche expérimentale a été
employée puisque les méthodes de simulations ngoesi comme la DEM ne sont pas
parfaitement adaptés pour étudier la dynamiqueattcples non-sphériques. La technique de
suivi de particules radioactives (RPT) est, a gerd, appropriée pour effectuer cette étude. Dans
le cadre de cette these, des comprimés pharmagestigont choisis pour représenter les
particules non-sphériques. Cependant, leur uiitisatomme traceur pour la RPT implique que la
source d’émission de rayons gamma n’est pas pdhect® ce fait, une plus grande incertitude
guant a la reconstruction de la position du tragstrattendue. Par conséquent, il est nécessaire
de développer une stratégie d’optimisation permetadentifier un positionnement optimal des
détecteurs a scintillation pour la technique devisdie particules radioactives pour ainsi

minimiser I'erreur commise par a l'utilisation d'@msource non-ponctuelle.

La premiere partie de cette thése présente I'étratude I'effet, sur un lit particulaire fixe, d’en
contraction et d’'une expansion thermique cycliqes dnurs d’'un RFR utilisé pour la pré-
purification de gaz a l'aide de la DEM. Il s’agie da premiere étude réalisée sur ce genre
d’écoulement. La précision du modele DEM constauigété évaluée en utilisant les valeurs
expérimentales de porosité d'un lit fixe, les vaseanalytiqgues de pression prédites par la théorie
de Janssen ainsi que les valeurs expérimentalpsedsion mesurée aux parois du lit fixe d’une
unité commerciale de pré-purification de lair. tilisation de la DEM dans le cadre de cette
étude a permis d’évaluer la dispersion particulpwavant survenir a I'interface des adsorbants

composant le lit fixe. Cette mesure peut permettgaluer la qualité du lit fixe apres plusieurs



années d'utilisation. Il est important de noter dgienodéle DEM développé ne considére pas
I'effet du gaz circulant a travers le lit fixe d&me que les changements au niveau des propriétés
particulaires pouvant survenir en cours de cyckamnoins, les résultats obtenus avec le modele
montrent que la DEM est un outil utile pour I'étudie ce type de dynamique lente, a condition

qu’une calibration minutieuse ait été préalablenéalisée.

La seconde partie de cette thése présente lagigrak@ptimisation développée pour identifier un
positionnement optimal des détecteurs a scinviatCelle-ci utilise une méthode de recherche
directe a maillage adaptatif (MADS) comme algorighdioptimisation ainsi que la résolution des
détecteurs comme fonction-objectif. La validatidr’@pplication de cette stratégie a permis de
démontrer que celle-ci permet l'identification dauoonfiguration optimale des détecteurs qui est
propre a l'objectif de I'étude ainsi qu’aux condits expéerimentales. Elle peut donc facilement

étre appliquée a d’autres types d’'études que aElesée dans le cadre de cette thése.

Finalement, la troisieme partie de cette théseeptésla caractérisation de la dynamique de
particules non-sphériques a l'intérieur d’un cyhmdotatif. Les données recueillies ainsi que les
observations réalisées en laboratoire permettergugeoser que les particules non-sphériques
s’écoulent selon une orientation préférentiellett€Cderniére semble étre une des raisons pouvant
expliquer les différences observées entre certgma@Bcules non-sphériques et les particules
sphériques. Le mélange et la ségrégation a I'eérd’'un cylindre rotatif de particules de formes
similaires mais de tailles différentes ainsi quentisses similaires mais de formes différentes a
aussi été étudiés. Une ségrégation radiale traditibe, ou les particules petites ou denses se
retrouvent au centre de I'écoulement alors qugiesses et Iégeres se retrouvent en périphérie, a
été observée dans la plupart des cas. Une ségnégatiiale inverse a toutefois été observée dans
le cas ou de grosses particules longues et pleenemélangées a de petites particules denses.
Dans ce cas-ci, les petites particules denses r#erswouvées en périphérie de I'écoulement
plutbt que dans le centre. Les résultats obtentigp@mis pour la premiére fois de mettre en
évidence l'effet que peut avoir la forme de la jgate sur la dynamique, le mélange et la

ségrégation de celle-ci.



ABSTRACT

Particulate materials (also referred as granulaenads) are widely used in a great variety of
industries (pharmaceutical, food processing, caramolymer, chemical, metallurgical, waste
treatment) where they are subjected to a wide rafggperations (e.g. mixing, size reduction,
drying, chemical reaction). Granular flow can beugred into three regimes: quasi-static, dense
or fast. The quasi-static and rapid granular fllxage been studied the most. The study of dense
granular flows is more complex since this regimeludes a broad range of flows where the
relative contribution of frictional and collisionatresses is unknown. Hence, this thesis proposes
to characterize the dense granular flows occuinrftxed and rotating beds.

Fixed beds are mostly used in heterogeneous datggicesses or for gas purification. Even
though they are considered fixed, several fact@s induce particles motion. The flow of
spherical particles that could occur during air-puefication using a thermal swing adsorption
(TSA) process in a radial flow reactor (RFR) isdétal. This type of process was selected due to
its wide industrial use. When a RFR is used injuaetion with a thermal swing regeneration
step, the reactor mechanical components (e.g.areaessel) contract and expand because of
substantial temperature differences between thierdift operating phases. The axial and/or
radial relative motions between the vessel walld #re bed of adsorbents can damage the
adsorbents bed by breaking the particles, creatnds, inducing particle settling and promoting
mixing of layered adsorbents. All of this will ineably affect flow uniformity as well as process
efficiency. It is thus needed to study the effecthos cyclic expansion and contraction of the
RFR vessels on the fixed bed. The discrete elemmesthod was used to conduct this
investigation as most experimental measuremennigebs, whether they are invasive or non-

invasive, are either not readily applicable or extely costly to implement in this situation.

Rotating drums, also referred as rotary kiln, ardely used to process granular materials in a
great variety of industries due to their adequabeing and heat transfer efficiency as well as
their ability to handle heterogeneous feedstockdddstanding the phenomena occurring inside
rotating drums at a fundamental level is esseribaloptimal design and operation of this
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equipment. A considerable amount of experimentatkwioas been performed in order to
elucidate the behavior of granular flow inside #ating drum. However, a majority of these
investigations have involved spherical or nearlyhespral particles. Yet, as was previously
mentioned, one advantage of rotating drums is thbility to handle varied feedstocks, i.e.
granular material having a wide distribution ofesizlensity, shape, roughness or else. It is
therefore necessary to characterize the dynaminsmpherical particles inside a rotating drum.
In this case, an experimental approach was useg e numerical methods like the DEM are
not well suited for studying dynamics of non-spbalrparticles. The radioactive particle tracking
(RPT) technique is appropriate to carry out thigestigation. In the context of this thesis,
pharmaceutical tablets were used to represent ploersal particles. However, the use of a large
pharmaceutical tablet as a tracer particle in ti Rechnique implies that the source of the
gamma rays emission is no longer a point sourceeréfbre, a greater uncertainty in the
reconstruction of the tracer particle trajectoryedpected. Hence, it is needed to develop an
optimization strategy to find an optimal set of ifioas for the scintillation detectors used in the

RPT technique in order to minimize the error introeld by the use of a non-point source.

The first part of this thesis presents an evalnabibthe effect, on a bed of adsorbents, of a cycli
thermal expansion and contraction of the vessetsRFR used for gas pre-purification using the
DEM. This is the first reported study of granulbow of this kind. The accuracy of the DEM-

based model was assessed using experimental vafubsd porosity, analytical values of

predicted wall pressure based on Janssen’s thaod/,experimental values of wall pressure
measured during the operation of a full-scale unitthis study, the use of DEM simulations
enabled the computation of a dispersion coefficignthe interface of the adsorbents. This
dispersion coefficient could be used to assesdixbd bed quality after several years of use. It
must be noted that the DEM-based model developesk dwt consider the effect of the

circulating gas and the changes in particle progeefikely to occur in the course of a cycle.
Nevertheless, the results obtained with the prapposedel show that the DEM is a valuable tool

for the investigation of such slow dynamical prasss provided a careful calibration is done



Xii

The second part of this thesis presents the opimiz strategy developed to determine an
optimal set of scintillation detector positions antentations. This strategy uses a mesh adaptive
direct search (MADS) optimization algorithm and tHetectors resolution as an objective
function. The results of this work showed that tipgimal positioning found by the optimization
strategy is sensitive to both the objectives of shaly and the experimental conditions. It can
therefore be easily applied to studies differenirfithe one conducted in this thesis.

Finally, the third part of this thesis presents ¢haracterization of the dynamics of non-spherical
particles in a rotating drum. The data collected #ime observations made in the laboratory
showed that non-spherical particles tend to flowthwa preferred spatial orientation. This
preferred spatial orientation can be one of theamra that could explain the differences observed
between the flow of spherical and non-sphericaligdas. Mixing and segregation of bi-disperse
mixtures of mono-shaped tablets and bi-disperseturag of bi-shaped tablets were also
investigated. A traditional core segregation patterhere the smaller/denser particles are found
in the center of the bed while the larger/lightartggles are found on the outside, was observed in
most cases. However, a reverse core segregatioarrpatas observed when long and large
particles were mixed with small compact particlesthis case, the smaller/denser particles were
found on the outside of the bed instead of in tleater. The results obtained with this
investigation are of interest in that they hightigbr the first time the effect that the shape of a

particle may have on flow dynamics as well as orimgi and segregation inside a rotating drum.
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INTRODUCTION

La science des matériaux particulaires (aussi éppetatériaux granulaires) intéresse une
multitude de disciplines de recherche, allant dstfophysique a la géophysique et les sciences
de I'environnement, en passant par les procédassinels. De plus, les matériaux particulaires
sont couramment employés dans une grande varigtdudiries (pharmaceutique, alimentaire,
céramique, polymére, chimique, métallurgique, éragnt des déchets, etc.) ou ils sont soumis a
un large éventail d’opérations unitaires (p.ex. angk, réduction de taille, séchage, réaction

chimique) a des fins de transformation en diveosipits intermédiaires ou terminaux.

L’étude des écoulements particulaires n’est pasmimee entreprise. Dans son édition spéciale
du 125 anniversaire, la revugciencea identifié la question des écoulements granidaicenme
'une des 125 plus importantes questions toujoarstéente de réponse (Collection of authors,
2005). Plusieurs raisons expliquent la complexitgppe a ce genre de matériaux. Tout d’abord,
I'étude du comportement d’une seule particule esateinteraction avec une autre ne permet pas
d’avoir un apercu du comportement macroscopiqua gysteme complet ou de la dynamique
d’écoulement des particules (Juarez, 2009; Mei@d,72 Les patrons de ségrégation obtenus a
l'intérieur d’'un systéme particulaire composé défédents types de particules en sont un
exemple. Les liens entre les propriétés microsamgsc(i.e. a I'échelle de la particule) et les
propriétés macroscopiques (i.e. pour un ensemblpadicules) ne sont pas encore totalement
établis. De plus, tout dépendant des conditiongr@mvantes, les matériaux particulaires peuvent
présenter des caractéristiques qui sont spécifiquesgaz, aux solides ou aux liquides. De
surcroit, leur nature opaque entraine des limitationajeures quant a leur caractérisation
expérimentale. Finalement, ils sont difficiles ad@éliser puisque I'ensemble des éléments du
systeme particulaire doit étre intégré au modelgneentant ainsi significativement la complexité

du modele mathématique (Doucet, 2008).

Les écoulements particulaires peuvent étre regs@®n trois régimes: quasi-statique, dense ou
rapide. Les régimes quasi-statiques et rapides saumt qui ont été le plus souvent étudiés



(Meier, 2007). Dans le premier cas, I'écoulementdesniné par les contraintes de friction entre
les particules alors que celles-ci subissent desacts prolongés (Herminghaus, 2005; Savage,
1984). La mécanique des sols ainsi que les modkgslasticité sont souvent employés pour
décrire ces écoulements (GDR MiDi, 2004; Nedderr2@05). Dans le second cas, les particules
interagissent par le biais de collisions binairesves. Une théorie cinétiqgue s’apparentant a la
théorie cinétigue des gaz a été développée pouireléme régime (Campbell, 1990, 2006;
Savage, 1984). L’étude des écoulements particslaiemses est plus complexe étant donné que
ce régime regroupe une grande variété d’écoulenmnta contribution relative des contraintes

dues a la friction et aux collisions a I'écoulemestt inconnue.

En ce qui a trait au régime dense, le Groupemematderche Milieux Divisés (GDR MiDi) a
regroupé les écoulements particulaires denses lles §tudiés selon deux catégories : les
écoulements confinés et de surface (GDR MiDi, 2004)s procédés ayant recours a des
écoulements particulaires entrant dans 'une outriéade ces catégories sont nombreux. Cette
thése s’intéresse spécifiguement aux cas d’écousmeonfinés a lintérieur de lits fixes et

d’écoulements de surface a I'intérieur de cylindmatifs.

D’une part, les lits particulaires fixes sont @##ls lors de procédés catalytiques hétérogénes et
pour la purification de gaz. Bien qu'’il s’agisse lids fixes, plusieurs événements font en sorte
que les particules peuvent se déplacer. Le pasBagdluide a travers le lit particulaire peut étre
une de ces raisons. Cependant, d'autres phénonmahiescts peuvent entrainer un mouvement
particulaire non-désiré. Le cas de la pré-purifaratde I'air réalisée a l'aide d'un procédé
cycliqgue d’adsorption par oscillations thermiquedhermal swing adsorption », TSA) en est un
parfait exemple. Des colonnes d’adsorption composde lits fixes d’adsorbants sont
généralement employées dans ce type de procédédeteieres servent a retirer de lair les
impuretés tels I'eau, le dioxyde de carbone, legdex nitreux, les hydrocarbures légers, ou
autres produits, pour qu’il puisse ensuite étreeathé a une unité de séparation cryogénique
servant a la séparation de l'oxygene et de l'az@es impuretés sont retirees de maniere
sélective par différents adsorbants spécifiquesrtaines impuretés suite au passage de l'air a

travers le lit fixe ordonné. L'ordre dans lequed Impuretés sont retirées est important. Ainsi, le



mélange des différents adsorbants doit absoluntemtégité. Suite aux importantes différences
de température entre les différentes phases d'opémdu procédé TSA, les parois soutenant le lit
fixe peuvent se contracter et/ou se dilater (Ack@glik, Nowobilski, & Schneider, 2012; Libal,
Fierlbeck, & Von Gemmingen, 1998). Ces mouvements pmhrois sont susceptibles
d’endommager les particules du lit fixe, entraitercréation de vides locaux, provoquer la
ségrégation de particules ainsi que mélanger Iesrhdnts a leurs interfaces. Tout cela peut
évidemment avoir des conséquences sur l'uniforaet€écoulement du gaz a travers le lit fixe
ainsi que sur le rendement et I'efficacité du pd#céAucune étude n’a examiné l'effet de tels
phénomeénes de transfert thermique sur la structure lit fixe ainsi que sur la dynamique des

particules le constituant.

D’autre part, les cylindres rotatifs, aussi appétess rotatifs, sont couramment utilisés dans une
grande variété de procédés industriels, notammaunt e traitement thermique de rejets solides
ou la production de ciment, étant donné leur grasiteplicité d’opération, leur efficacité
adéquate de transfert de masse et de chaleur (Dgstorion, & Howes, 2005) ainsi que leur
capacité a traiter des matieres premieres hétéesgéBoateng, 1998). La compréhension
fondamentale des phénomenes qui se produisentitérigur de cylindres rotatifs est essentielle
pour concevoir et opérer de maniere optimale ceaegeféquipement (Heydenrych, Greeff,
Heesink, & Versteeg, 2002; Khakhar, McCarthy, Stohb& Ottino, 1997; Mellmann, 2001).
Ainsi, la caractérisation de I'écoulement particndast d’une importance primordiale. Bien que
les cylindres rotatifs représentent une géométriativement simple, I'écoulement granulaire
survenant a l'intérieur est complexe (Boateng, 199ig, Forster, Seville, & Parker, 2002a;
Ndiaye, Caillat, Chinnayya, Gambier, & Baudoin, @D1De plus, si les particules composant le
lit réagissent et/ou subissent un changement deefau de taille en cours d’opération, comme
dans des applications de pyrolyse, combustiotadyét ou réduction de taille, le probléme devient
beaucoup plus complexe puisque de nouveaux phémsnadfectant la dynamique particulaire
peuvent survenir. Une quantité considérable d’'&umnta été réalisées afin d’élucider les mysteres
de I'écoulement granulaire a lintérieur de cyliegrrotatifs. Cependant, la grande majorité
d’entre elles se sont limitées au cas de partiepbegriques. Pourtant, comme il a été mentionné,
un des avantages des cylindres rotatifs est degioutvaiter une matiére premiére ayant une
large distribution de taille et/ou de forme. Il eshnu depuis un certain temps déja que la forme



des particules affecte leurs propriétés dynamig@Bsdgway & Rupp, 1971). Plus

spécifiguement, le comportement des particules sphvériques difféere de celui de particules
sphériques par leur efficacité de compactage, rigsistance au cisaillement, leur dilatation sous
I'effet de cisaillement, leur transfert de quantig& mouvement entre la translation et la rotation

d’une particule ainsi que leur capacité a blogiémolulement (Cleary, 2010).

L’objectif général de la présente these est dect@iger la dynamique particulaire pour des
écoulements denses en lits fixes et rotatifs. Uinpmene de transfert thermique est a I'origine
de I'écoulement de particules sphériques dansitedites. Les lits rotatifs sont pour leur part

composeés de particules non-sphériques.



CHAPITRE1 REVUE DE LA LITTERATURE

Ce chapitre présente une bréve revue de la litiéradu il sera, entre autres, question des
écoulements particulaires denses ainsi que desodethde caractérisation expérimentale et de

modélisation des écoulements particulaires.

1.1 Ecoulements particulaires denses

Tel que mentionné précédemment, les écoulementisydaires denses sont regroupés en deux
catégories : les écoulements confinés et de surf@&®@R MiDi, 2004). L'ensemble des

écoulements confinés contient, entre autres, leslé&ments par cisaillement entre plans (« plane
shear »), par cisaillement annulaire (« annulaeshg et en chute verticale (« vertical-chute »)
tandis que I'ensemble des écoulements de surfaégrénles écoulements le long de plans
inclinés (« inclined plane »), les écoulementsade(« heap flow »), ainsi que ceux se produisant
a lintérieur de cylindres rotatifs. Ces écoulensesbnt représentés a la Figure 1-1. Les
écoulements de surface sont en fait gouvernésipailecnent par la force de gravité. Pour tous

ces types d’écoulements, les particules ont lailpdiss de se mélanger ou méme de ségréger.
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Figure 1-1 Classification des écoulements selo@rieupement De Recherche Milieux Divisés:
a) cisaillement entre plans b) cisaillement anmela) chute verticale d) plan incliné e) tas f)
cylindre rotatif. Adapté de GDR MiDi (2004).

Lacey (1954) a identifié trois mécanismes princpde mélange particulaire soit les mélanges
par convection, diffusion ou cisaillement. Le mganpar convection est défini comme le
déplacement de groupes de particules d'un endrdiaudre. Le mélange par diffusion fait
référence au réarrangement particulaire se dérbalbéchelle de quelques particules. Comme |l
a éeté noté par Lemieux (2006), l'utilisation dunterdiffusion pour qualifier un mécanisme de
mélange particulaire est un abus de langage. Lmeteatispersion est plus approprié et est
employé dans cette thése. Finalement, le mélangeigpaillement consiste en I'échange de
particules entre deux couches de particules en emant et est difficilement dissociable du
mélange par dispersion (Berthiaux, 2002). Dansake de cylindres rotatifs, il est globalement
reconnu que le mélange se produisant selon I'ax®tdéion du cylindre (i.e. mélange axial) est
purement dispersif alors que celui se déroulantus@& section transversale du cylindre (i.e.
mélange radial) est en fait une combinaison de mgélaconvectif et dispersif (Elperin &
Vikhansky, 1998; Gray, 2001; Khakhar, 2011; KhakiMcCarthy, Shinbrot, et al., 1997; Rao,
Bhatia, & Khakhar, 1991). Dans le cas de lits fixesdes contractions/expansions des parois

sont responsables de I'écoulement particulairmédi&nge est plutdt de nature dispersive.

La manipulation de matériaux particulaires dont temstituants possedent des propriétés

physiques ou physico-chimiques différentes entrgiméralement la ségrégation de ceux-ci, a



plus ou moins grande vitesse (Ottino & Khakhar,®08larnby et al. (1992) mentionnent que les
principales propriétés responsables de la ségoggatint, par ordre d’'importance, les différences
de taille, de morphologie et de densité. L’ensendae conditions et propriétés pouvant affecter
la ségrégation complexifie grandement I'étude depleénomene. De plus, il est pratiguement
impossible d’établir des regles infaillibles préis I'occurrence de la ségrégation. L'ampleur et
la structure de la ségrégation obtenue dépendenbiidreux paramétres comprenant I'origine
du mouvement particulaire (ex. vibrations, écoulethda géométrie du systéeme ainsi que les
propriétés des particules (Khakhar, 2011). Les pim@mes de ségrégation due a la taille et a la
densité sont ceux qui ont été le plus fréquemmeri&s (Jain, Ottino, & Lueptow, 2005). La
ségrégation due a la forme particulaire n'a étéiéaique par Makse et al. (1997) dans le cas
d’écoulements de tas. Cependant, le patron de gatgrg observé n’était pas spécifique a la
forme des particules utilisées mais dépendait plieda différence entre les angles de repos des
particules utilisées. L'étude de l'effet de la farnparticulaire sur la ségrégation est ardue
puisqu’il est difficile de développer un contextgérimental ou I'effet de la forme est discriminé

des autres facteurs pouvant affecter la ségrégation

Cette thése a pour objet la dynamique particukaifentérieur de lits fixes ou un phénomeéne de
transfert thermique est responsable du mouvemast @ir'a I'intérieur de cylindre rotatif ou le
lit particulaire est composé de particules non-gpghés, les deux prochaines sections traiteront

donc respectivement de ces aspects.

1.1.1 Lits particulaires fixes

Etant donné sa grande utilité et sa popularité strtklle, le cas de la pré-purification de I'air
réalisée a l'aide d’'un procédé cyclique d’adsompfi@ar oscillations thermiques (TSA) est idéal
pour étudier la dynamique particulaire pouvant soiv a l'intérieur de lits fixes (Hidano,

Nakamura, & Kawai, 2011). Comme il a été souligo@é,type d’écoulement particulaire n'a

jamais été étudié auparavant. Cette section seemtentdonc de présenter sommairement les



particularités de la pré-purification de l'air aille d’'un procédé de TSA ainsi que les raisons

pouvant expliguer la présence d’'un mouvement padii@ au sein du lit fixe.

La premiére étape du cycle TSA consiste en la prssdion du lit & 'aide du gaz qui sera
ensuite passé a travers le lit pour que les contams puissent étre adsorbés. Puis, le lit est
dépressurisé et alimenté avec un gaz de régémécitauffé a contre-courant afin de permettre la
désorption des contaminants, régénérant ainsidesrbants. Finalement, le lit est alimenté avec
un gaz de refroidissement pour 'amener a sontiégaimique initial. Les deux principales étapes
du cycle TSA, soit I'adsorption et la désorptiomtsprésentées a la Figure 1-2. Un cycle TSA
s'étale généralement sur plusieurs heures (RuthM@84). Les températures nécessaires pour la
régénération des adsorbants sont relativementedevéariant entre 150°C et 300°C, et dépendent
du type d’adsorbant utilisé de méme que des im@sirtretirer (Hidano et al., 2011; Kalbassi &
Golden, 1999; Ko, Kim, Moon, & Choi, 2002; KumarlZssinger, 1986; Ruthven, 1984).

Alimentation A+B Extrait A+P

OVO

YO

ko)

Raffinat B pur (+P) Purge P

a) b)

Figure 1-2 Etapes de a) adsorption et b) désorpliocycle TSA. Adapté de Ruthven (1984).

Un réacteur a lit fixe axial (Figure 1-3a) est gategment employé pour pré-purifier de l'air a

I'aide d’'un procédé de TSA. Le terme axial faitér&ince au fait que le gaz passe a travers le lit



fixe selon I'axe du cylindre composant le réact®ans ce genre de réacteur, au minimum deux
types différents d’adsorbants sont empilés axialgmka premiere couche est généralement
composeée d'alumine activée, servant a retirer I'dad’air, alors que la deuxieme couche est
composeée de zéolites synthétiques de type X, ptanmede retirer le dioxyde de carbone et
d’autres contaminants mineurs (Ackley et al., 20dRjano et al., 2011; Kalbassi & Golden,
1999; Kumar, Huggahalli, & Bilow, 2002). Ces dewpds d'adsorbants présentent des
propriétés physiques et des granulométries géméeale significativement différentes. Les
réacteurs a flux radial (RFR) (Figure 1-3b) sonssauréquemment utilisés pour ce type de
procédé (Ackley, Celik, Nowobilski, & Schneider, 120 Libal et al., 1998). Dans de tels
réacteurs, l'air circule radialement a traversitdixe, ce qui impligue que les adsorbants sont
aussi empilés de cette maniere. Comparés aux véadelit fixe axial, ces derniers présentent
comme avantage de nécessiter une perte de chaige gnande pour I'opération, d’augmenter la
surface de circulation du gaz et de permettre it dé gaz plus élevé. La plupart des études sur
ce type de réacteur se sont concentrées sur lamit#® de la distribution du gaz le long de la
hauteur du lit puisque leur efficacité ainsi querleentabilité dépendent essentiellement de cet
aspect (Celik & Ackley, 2012; Heggs, Ellis, & Ishdi995a, 1995b; Kareeri, Zughbi, & Al-Ali,
2006; Lobanov & Skipin, 1986; Ponzi & Kaye, 1979).
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Ny

a) b)

Figure 1-3 Représentation schématique d’'un a) eéaaxial et d’'un b) réacteur a flux radial

contenant deux types d’adsorbants.

En raison des avantages techniques que préseaseRFR, I'utilisation de ces derniers pour des
procédés d’adsorption a grande échelle est fortefagnrisée. Cependant, lorsque ce réacteur
est utilisé en combinaison avec un procédé implitjde larges oscillations thermiques comme
le TSA, ses composantes mécaniques, dont les pateignt le lit d’adsorbants, se contractent et
se dilatent (Ackley et al., 2012; Libal et al., 899Ceci engendre inévitablement un mélange des
adsorbants a leur interface et peut aussi entrdénegégrégation de ceux-ci. Aprés plusieurs
cycles, le mélange et la ségrégation des adsorh@misent étre tels que l'uniformité de
distribution du gaz d’alimentation ainsi que l'eficité et le rendement du procédé en sont
significativement affectés. Le type d’écoulementtipalaire dense confiné dont il est question
dans cette thése n’entre pas dans une des caggapertoriées par le GDR Midi (Figure 1-1) et

est schématisé a la Figure 1-4.
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a) b)

Figure 1-4 Schéma de I'écoulement particulaire elgrmmaivant survenir dans le cas de lits fixes

contenu dans un a) réacteur axial et un b) réaatélux radial.

1.1.2 Lits particulaires rotatifs

La dynamique particulaire a lintérieur de cylindreotatifs a été considérablement étudiée
principalement & cause du grand nombre d’applioati@yant recours a ce type d’équipement
mais aussi parce que, utilisés comme modele expétah les cylindres rotatifs présentent un
écoulement ne possédant essentiellement que denensiions, amenant ainsi de nombreuses

simplifications.

Le régime d’écoulement particulaire prenant pladénérieur de cylindres rotatifs peut étre
classifié selon quatre catégories : avalanchessianent (« avalanching/slumping »), roulement
(« rolling »), déferlement (« cataracting ») ettcémge (« centrifugating ») (Figure 1-5) (Ottino
& Khakhar, 2000). Pour certains auteurs (HeneimmBcombe, & Watkinson, 1983; Mellmann,
2001), le régime de type roulement inclut le régmppelé cascade (« cascading »). Le régime

obtenu dépend du nombre de Froudie , représentant le ratio entre les forces inergediela
force gravitationnelle, et obtenu par :

’R
g

Fr

(1.1)
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ou est la vitesse de rotation angulaire du cylindRele rayon du cylindre egy I'accélération

gravitationnelle.

Augmentation du nombre de Froude

e

Y

7

° d L
a) b) c) d)

Figure 1-5 Régimes d'écoulement particulaire &fiaur de cylindres rotatifs: a) avalanche, b)
roulement, c) déferlement et d) centrifuge. Adajadvieier (2007).

Les valeurs du nombre de Froude correspondant téateition entre les différents régimes
dépendent des propriétés particulaires (taillemégr coefficient de friction), du niveau de
remplissage, de la vitesse de rotation angulairg gue du ratio entre la taille des particules et
taille du cylindre (Henein et al., 1983; Mellmang001). Le Tableau 1-1 présente les
caractéristiques propres a chacun des régimesué&uent ainsi que les plages du nombre de
Froude correspondantes a chacun (Brucks, Arndnd)#: Lueptow, 2007; Henein et al., 1983;
Meier, 2007; Mellmann, 2001). Le régime d’écouleinda type roulement est celui le plus
souvent utilisé pour opérer les cylindres rotapisisqu’il permet un meilleur mélange des
particules et donc un meilleur transfert de masskeehaleur a l'intérieur du cylindre (Fantozzi,
Colantoni, Bartocci, & Desideri, 2007; S. Q. Li, iChi, Yan, & Cen, 2002; Liu, Specht,
Gonzalez, & Walzel, 2006).
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Tableau 1-1 Caractéristiques des régimes d'écouledrigntérieur de cylindres rotatifs

Régime Nombre de Froude Caractéristiques
Avalanche 10° Fr 10° Avalanche sporadique des particules a la surfadi.du
Roulement 104 Fr 10° Couche mince, appelée couche active, a la suriadie d

ou les particules s’écoulent rapidement.

Déferlement 10 Fr 1 Détachement des particules a la surface du lingmma
de I'’écoulement.

Centrifuge Fr 1 Les particules sont centrifugées et adherent arai plu
cylindre rotatif.

Des phénomenes de ségrégation radiale et axialepesgurvenir a l'intérieur des cylindres
rotatifs si des particules de différentes dens#tidsu tailles sont utilisées. Dans un régime de
roulement, la ségrégation radiale se produit esdlment dans la couche active suite a la
percolation de petites particules a travers lesrstices entre les grosses particules ou par une
différence de densité entre les particules légétdsurdes (Khakhar, Orpe, & Hajra, 2003). Le
patron de ségrégation radiale traditionnellemergeol® est celui ou les particules petites ou
denses se retrouvent au centre de I'écoulemerg glog les grosses et Iégéres se retrouvent en
périphérie (Alizadeh, Dubé, Bertrand, & Chaoukil20Jain et al., 2005; Meier, 2007). Il est
aussi possible d’obtenir un patron de ségrégatwergé, c’est-a-dire un patron ou les petites
particules se retrouvent en périphérie et les gogmrticules se retrouvent au centre, suite a
'augmentation de la vitesse de rotation du cykndNityanand, Manley, & Henein, 1986).
Différentes formes de patrons de ségrégation, cotampeesence de stries radiales, peuvent aussi
étre obtenues pour divers types de particulesatiesrde la taille des particules sur la taille du
cylindre, de niveaux de remplissage, de vitessestdéion ainsi que de combinaisons de taille et
de densité (Jain et al., 2005; Khakhar, Orpe, &nOit2001a). La ségrégation radiale est
généralement tres rapide et peut survenir a lieerd’une ou deux rotations du cylindre (Meier,
2007). La ségrégation axiale fait quant a ellerg¥fée a I'apparition de bandes riches en un type
de particules aprés quelques centaines de rotatiorsysteme (Meier, 2007). Cependant, ces
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bandes de ségrégation ne contiennent pas nécessaireu’'un seul type de particule; elles
peuvent aussi faire I'objet de ségrégation radiedditionnelle et ainsi contenir un cceur plus
riche que la périphérie en un type de particulal, (Baprihan, & Kakalios, 1997; Meier, 2007).
La plupart des études mentionnent que la ségrégakimle peut étre attribuée a une différence
d’angle de repos des particules du systeme (Daakhér, & Bhatia, 1991; Hill & Kakalios,
1994, 1995; Zik, Levine, Lipson, Shtrikman, & Stasa1994). Toutefois, des résultats obtenus
par Hill et al. (1997) suggérent que la ségrégadixinle ne peut étre exclusivement expliquée par
une différence d’angle de repos. Chen et al. (20@®htionnent que I'écoulement axial des

particules peut aussi étre responsable de I'ajaude ségrégation axiale.

1.2 Méthodes expérimentales de caractérisation des édements

particulaires

Les méthodes expérimentales de caractérisatio@amgdements granulaires sont nombreuses et
variées. La qualité et la quantité d’informationg’efjes permettent d’obtenir varient aussi
grandement d’'une méthode a une autre. Lemieux j2@0@lassé les méthodes les plus
couramment employées selon leur caractere peraubat non-perturbateur. Le choix d'une
méthode dépend essentiellement des objectifs ded&é(dynamique, mélange, ségrégation,
dispersion, etc.), des propriétés particulairesiajoe du systeme particulaire a caractériser.

1.2.1 Méthodes perturbatrices

Une méthode dont l'utilisation entraine une moditficn de I'’écoulement particulaire ou bien de
la structure du lit granulaire est dite perturluari Les techniques de solidification du lit
particulaire (Brone, Alexander, & Muzzio, 1998; Wigman & Muzzio, 1998), les méthodes de
prélevements avec sondes voleuses (Lemieux, Bdrti@haouki, & Gosselin, 2007; Muzzio,

Robinson, Wightman, & Dean, 1997; Perrault, Bedra8a Chaouki, 2010) ainsi que les mesures

réalisées a l'aide de fibres optiques (Boateng & BED97; Pugsley et al., 2003) sont toutes des
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méthodes perturbatrices. Ces méthodes présentamaintage de pouvoir étre appliquées
facilement ainsi que d'étre peu codteuses, étanhéau’elles requiérent une instrumentation
généralement moins sophistiquée. Cependant, laactéae perturbateur est un inconvénient
majeur pour l'étude de la dynamique d’écoulementti@daire. La mesure peut ne pas

représenter exactement les conditions normalegceulement.

1.2.2 Méthodes non-perturbatrices

Les méthodes non-perturbatrices peuvent étre @assélon leur nature intrusive ou non-
intrusive. Une méthode est dite intrusive si untachavec les particules est nécessaire pour en
évaluer la composition. Selon Lemieux (2006), lectmscopie proche infrarouge (NIR)
(Arratia et al., 2006), la fluorescence par lumiérduite (LIF) (Lai et al., 2001) ainsi que
I'effusivité (Leonard, Bertrand, Chaouki, & Gosseli2008) sont des exemples de méthodes
intrusives. Le principal inconvénient de ces mé#wadst de ne pouvoir analyser que la surface
des écoulements. Ainsi, dans le cas d'un écoulerngnil y a présence de ségrégation, les

mesures obtenues par ces méthodes ne sont pasergptives de I'ensemble de I'écoulement.

A l'opposé, les méthodes non-intrusives sont cellgisne nécessitent pas de contact avec les
particules pour en caractériser I'écoulement. Chineual. (1997) présentent une revue détaillée
des différentes techniques tomographiques et valetciques non-invasives utilisées pour la
caractérisation d’écoulements poly-phasiques. Selds techniques fréquemment employées
pour étudier les écoulements particulaires deneast discutées ici. Ainsi, il est question des
techniques de vélocimétrie par imagerie de pad&PIV) ou par suivi de particules (PTV),
d’'imagerie par résonnance magnétique (MRI), deisigvparticules par émission de positrons
(PEPT) et de suivi de particules radioactives (RPT)

Les techniques de PTV/PIV sont celles les plus sougmployées pour I'étude de la dynamique

bY

particulaire. Contrairement a la majorité des mééso non-perturbatrices, celles-ci sont
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relativement simples a appliquer et utiliser. Ltmsnentation nécessaire est aussi disponible a
colt abordable. Ces techniques ont notamment éli€ées pour étudier I'écoulement se
produisant a I'intérieur de cylindres rotatifs pantre autres, Alexander et al., (2002) Jain et al.
(2002) ainsi que Orpe et Khakhar (2007). Récemn@&ming et al. (2010) ont adapté la PTV au
cas de particules non-sphériques, permettant Erdtermination des vitesses de translation et
de rotation de ces dernieres. Malheureusement,tedmiques ne peuvent que quantifier
I'écoulement a la surface libre des particules ousda surface si le montage expérimental est
constitué de parois transparentes. Cependant, aanas, I'écoulement particulaire mesuré est
affecté par la présence de ces parois et la mesalisée peut ne pas étre représentative de
I’écoulement prenant place loin des parois (Alizadgertrand, & Chaouki, 2013).

La technique de MRI utilise I'émission de fréequencadio et un champ magnétique pour faire
interagir les spins de noyaux atomiques des maédwydrogénées et ainsi obtenir des profils de
vitesse et de concentration (Leonard, 2005). Getieniqgue a notamment été appliquée a I'étude
d’écoulements particulaires a l'intérieur de cyhesl rotatifs (Kawaguchi, Tsutsumi, & Tsuji,
2006; Nakagawa, Altobelli, Caprihan, Fukushima, &odg, 1993) et de lits fluidisés
(Kawaguchi, 2010). L’instrumentation sophistiquéessaire a cette méthode et I'opération de
I'équipement peuvent s’avérer tres colteuses (Kaaldg2010). De plus, la taille ainsi que le
type de systémes particulaires pouvant étre étydiesette méthode sont grandement limités par
l'instrumentation nécessaire et la sensibilité @ttec derniere aux conditions environnantes
(Kawaguchi, 2010).

La PEPT suit le mouvement d’'un traceur radioaatiicg a la détection simultanée de paires de
rayons gamma colinéaires ayant une énergie de ¥lékeemis suite a la collision entre un
positron et un électron. Les radio-isotopes uslipéur cette technique sont généralemerire

le *’Cu ou 1e*®Ga et le marquage radioactif d’une particule atorigbtope désiré s’effectue a
l'aide d’'un cyclotron, soit par activation directeansfert d’ions ou bien par modification de
surface (Parker & Fan, 2008). La technique de ¢altion et d’activation du traceur dépend
fortement de la composition ainsi que de la tailkece dernier. La taille des traceurs utilisés est

généralement de 'ordre de quelgues millim