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DRYING OF NATURAL RUBBER IN GRANULAR FORM,
THEORICAL AND EXPERIMENTAL STUDY
OF THE INTERNAL PROCESSES

ABSTRACT

ne researelh work presented in this report concerns the theorical and ex:

L=

erimental

znglyaiz of the thermodynamic procssses involved in the drying of natural rubber in granular

Torm
The first part 15 bibliographical, recamng the different natural rubber production
pnases. Rererence to the specific quality criteria of this product is Tollowed Dy a review of the

main recearch work on the arying operation.

A ccal mathematical model of the drving of natural ruboer in the farm of granuies 13
designed in the zecond part. The madel farms the theorical framework for the study and shows

the matier and neal exchange oheromena Between granules and the gas phase

oB.

granuies temperalurs, 968 phase temperature and humnj‘it\/ and waier content dur‘ing the
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of the drying process.

Part four 1S a synthesis of parts two and three. A simplified simulation model 1s proposed
and the matier exchange coefficient between granules and air is analysed.
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NOTATIONS

Indices des constituants et phases :

o constituant caoutchouc et phase solide

e: constituant eau liguide et phase liquide -
a. constituant air

v constituant vapeur

g: phase gazeuse

ce ensemble phase solide-phase liquide

symboles grecs :

8™ . tenseur unité

€: porosité gazeuse intragranulaire

yik : acceléeration du constituant ou de la phase i

yk : accélération de 1'ensemble du systéme

lik: source volumigue de guantité de mouvement pour le constituant ou la phase i en
provenance des autres constituants

([ potentiel chimique massique du constituant i

[Lkm . partie déviatorique du tenseur des contraintes du constituant ou de 1a phase i

p;: masse volumique apparente du constituant ou de la phase i
pi* ; masse volumique réelle du constituant ou de 1a phase i
p: masse volumique de 1'ensemble du systéme

Pyr masse volumique réelle des granulés
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symboles latins :

O

p km .

DVS(T) :

taux volumique de production de constituant i d0 aux autres constituants
coefficient de tranfert de matiere entre phases en periode de séchage a vitesse constante
chaleur massique du caoutchouc ( 1880 J/(kg.K))

chaleur massique de 1'eau (4210 J/(kg.K))

chaleur massique de 1'air (720 J/(kg.K))

accélération de la pesanteur

enthalpie massigue du constituant i

humidite relative de I'air

taux volumique de masse d'eau qui passe de 1'état liquide a 1'état de vapeur

flux de diffusion du constituant ou de la phase i par rapport au mouvement

barycentrigue d'ensemble
flux de diffusion du constituant i par rapport au mouvement barycentrigue de sa phase
flux de chaleur par conduction a travers le constituant ou la phase i

coefficients de transfert de matiere entre phases en période de séchage a vitesse
décroissante

chaleur latente de vaporisation de 1'eau

masse molaire équivalente de 1'air (30,7. 1073 kg/mol)
masse molaire de 1'eau ( 18. 1073 kg/mol)

porosité intergranulaire

pression atmosphérique

pression du constituant i (i= a, v) ou de la phase i (i=g), & 1'échelle de 1'espace

intergranulaire

pression phénoménalogique du constituant i
tenseur de contraintes partielles du constituant ou de la phase i

pression de vapeur saturante
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. pression de vapeur d'équilibre

constante des gaz parfaits (8,314 J/(mol.K))
entropie massique du constituant ou de la phase i
entropie massique de 1'ensemble du systéme
source d'entropie

température des phases solide et liquide
temperature de la phase gazeuse
température du thermometre humide
température du thermometre sec

énergie interne massique du constituant ou de la phase i

énergie interne massique de 'ensemble du systéme
taux volumique d'apport de chaleur au constituant ou & la phase i1 de la part des autres
constituants

echange d'énergie entre les phases solide et Tiquide et la phase gazeuse

%*
UC@

volume molaire de 1'eau
vitesse phénomeénologique du constituant i ou vitesse barycentrique de la phase i

vitesse barycentrique de 1'ensemble du systeme

teneur en eau du caoutchouc
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INTRODUCTION

Originaire de la forét tropicale américaine, le caoutchouc naturel, utilisé par les
indigenes bien avant Christophe Colomb, a été introduit en Europe & 1'époque des conguistadors.
C'est, a cette époque, plus un objet de curiosité qu'un matériau utile. Quelques utilisations se
developpent limitées par le vieillissement de la gomme. Le caoutchouc ne connaitra son essort
qu'a partir de la découverte au milieu du XIX® siécle de la vulcanisation qui lui confére des
qualités de stabilité et de résistance au froid et & la chaleur. Immédiatement, les applications
apparaissent et la demande dépasse rapidement 1'offre. Pour faire face, 1'hévéa a été adapté des la
fin du XIX® dans les colonies de 1a zone intertropicale.

En 1988, la production mondiale s'élevait @ 4,9 millions de tonnes, la quasi-totalité de
cette production provenant de 1'Asie du Sud-Est (le premier producteur est la Malaisie, avec 1,5
millions de tonnes, ou 1'hévéa couvre 65% de la surface cultivée). La production en 1'an 2000
est estimée a plus de 6 millions de tonnes. Cette production constitue pour certains pays en
developpement une ressource essentielle ; on peut esperer que la production de 1'Afrique de
"Ouest, qui est actuellement de S2 de la production mondiale, progresse dans les années a venir.

Le caoutchouc naturel est présent dans tous les secteurs de 1'industrie. Son importance
economique et stratégique est primordiale. Certaines de ses caractéristiques (faible
échauffement interne, grande capacité d'allongement, adhérence...), inégalées par les polymeres
de synthese le rendent irremplagable dans certaines applications, en particulier lorsque 1'on
demande un travail dynamique a la gomme. L'industrie pneumatique est la premiere
consommatrice de caoutchouc naturel sous forme solide (70% de la production totale) : un
pneumatique d'avion est 100% caoutchouc naturel ; un pneumatique radial de camion en
comporte en moyenne 82,5%. Sur l'ensemble de 1'industrie du pneumatique, plus de 403 du
caoutchouc utilisé est naturel. Les produits fabriqués & partir de latex centrifugé (mousse,
ballons, adhésifs, préservatifs, gants chirurgicaux...) représentent environ 8% de la production
totale. Le reste de la production de cadutchouc naturel se répartit (Chiffres de 1986) entre
I'industrie de la chaussure (5%), 1'industrie automobile (1,5%), le génie non-automobile
(3%), courroies et tuyaux (23), cablerie (<1%) et divers (10%). Citons quelques
applications spécifigues : appuis de pont (le pont entre 1'Tle de Penang et la péninsule malaise
repose sur 9000 appuis), jupes dhovercraft, éléments de suspension de train, isolateurs
parasismiqgues, silent-blocs, éléments de barrages, de plateformes de forage, etc...
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Deux procedés principaux sont utilisés pour 1'obtention de caoutchouc naturel cru :
I"usinage sous forme de feuilles pour 40% de la production et sous forme de granuiés pour 433.
Le reste est produit sous forme de crépes divers ou vendu sous forme de latex centrifugé. La
technique d'usinage sous forme de feuilles est bien adaptée aux conditions artisanales tandis que
I'usinage en granulés nécessite des infrastructures de caractere industriel.

Parmi les opérations qui conduisent du latex au caoutchouc cru, le séchage conditionne
pour une large part la qualité du produit. Malgré son importance dans la chaine de fabrication,
on observe un mangue de maitrise flagrant de cette opération. Dans les centres d'usinage sous
forme de granulés les producteurs sont frégquemment confrontés a des problémes de qualité au
seéchage qui les obligent & déclasser leur production. Dans d'autres cas un séchage incomplet
entraine le refus des balles de caoutchouc de 1a part des clients.

Sur le plan énergétique, certains séchoirs consomment 80 kg de fuel 1éger par tonne de
caoutchouc sec tandis que d'autres se contentent de 40. Pourquoi observent-on de telles
disparités? Des réponses viendront d'une analyse technologique des installations de séchage et
d'une analyse critiqgue du soin apporté par les usiniers lors de 1'opération (contrdle des
températures et des temps de séjour ), mais aussi de la connaissance de 1a physique du séchage.

Cette these est consacrée 1'étude du séchage du caoutchouc naturel sous forme de
granulés. Nous proposons d'apporter des contributions sur 1'analyse théorique et
expérimentale des processus thermodynamiques mis en jeu lors du séchage. Ce mémoire
est divisé en quatre parties :

La partie 1, partie bibliographique, passe en revue les différentes opérations qui
conduisent du latex au caoutchouc cru. Les criteres de qualités du caoutchouc sont exposés puis
est résume 1'essentiel des travaux de recherche sur le séchage.

En partie 2, un modele mathématique local de séchage du cacutchouc naturel sous forme
de granulés est élaboré. Ce modele servira de cadre théorique & 1'ensemble de 1'étude.

La partie 3 présente 1'étude expérimentale reéalisée en Cdte d'lvoire a 1'Institut de
Recherches sur le Caoutchouc. Cette étude permetira d'analyser les processus internes de
séchage.

En partie 4, en s'appuyant sur les resuitats experimentaux de 1a partie 3 on propose un
modéle exploitable numeriguement dans une optique de simulation. L'étude de 1'échange de
matiere entre les granulés et 1'air est abordée.



PARTIE 1

TRAITEMENT DU CAOUTCHOUC NATUREL

ETAT DE LA QUESTION
PROPOSITION DE L'ETUDE
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A/. DU LATEX AU CAOUTCHOUC CRU

Le terme usinage regroupe 1'ensemble des traitements qui permetient de transformer le
latex en caoutchouc cru utilisable par les manufacturiers.

L'usinage sous forme de feuilles est la technique 1a plus ancienne mais représente encore
407% de la production mondiale. Cette méthode est bien adaptée au milieu villageois car elle peut
étre mise en oeuvre avec des moyens rustiques. Industriellement ce procédé présente
I"inconvénient de nécessiter de grandes surfaces de séchoirs du fait d'un séchage long.

L'usinage sous forme de granulés est apparu dans les années soixante pour permettre le

developpement de productions industrielles vendues sur spécifications technigues. Le caoutchouc
naturel usiné en granulés constitue 43% de la production mondiale.

S1/. Le latex, la saignée, la récolte

Le latex est produit par les couches laticiféres de 1'hévéa situées entre 1'écorce et le bois.
Une saignee sur une portion de spire hélicoidale permet au latex de s'ecouler dans une "tasse”
{photo 1-1). A ce stade c'est un liguide qui, comme son nom 1'indigue, présente 1'aspect du lait.

L= iatex est un liguide physiologiquement complexe dont 1a description compléte dépasse ie
cadre de ce mémoire!, En bref, ¢'est une suspension colloidale de particules de casutchouc (cis—
1:4 polyisopréne) dans un liquide compose essentiellement d'eau et appelé sérum par analogie a
celul du sang ou du lait. Les particules de caoutchouc sphériques, oveoides ou pyriformes (voir
photo 1-2), ont une taille qui varie? de 0,01 4 5 pm. De nombreux constituants dits "non
caoutchouc”, organiques et minéraux, sont présents en faible quantité. Certains d'entre eux
jouent un rdle important dans la stabilité du latex, dans son comportement & 1'usinage et dans les
caractéristigues de la gomme. En particulier, les micelles de polyisoprene sont entourées d'une
fine enveloppe phospholipoprotéique de composition complexe semblable a celle de beaucoup de
cellules biologiques (photo 1-3). Les protéines de cette couche présentent une charge négative
qui est a 1'origine de la stabilité naturelle de la suspension.

Un arbre est classiquement saigné deux fois par semaine et la production annuelle a
1'hectare est de 1'ordre d'une tonne de caoutchouc sec. En général, la saignée a lieu 18t le matin,
parfois avant le lever du soleil. En fin de matinée a lieu la récolte : le "saigneur” vide les tasses
dans un seau et les remet en place car 1'écoulement n'est généralement pas terminé. La fin de
'écoulement coagulera spontanément. Ces “fonds de tasses" seront récoltés juste avant la
prochaine saignée et conduiront & la production de caoutchoucs dits de qualités secondaires.

L'appeliation qualités secondaires regroupe les caoutchoucs produits & partir de latex
coagulé spontanément. Les fonds de tasses constituent le plus gros volume. Coagules dans les
tasses, puis stockés a 1'air libre pendant parfois plusieurs semaines, ils sont a la fois pollués et
oxydés et doivent subir & plusieurs reprises des operations de crépage et de granulation sous eau
(voir S3).

T COMPAGNON P. (1986, 1, pp 49 455)

2 ROBERTSA.D. (1988,3,p 72)
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photo 1-1: tronc d'hévéa saigné (cliché HENRY C.).
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photo 1-3: mise en évidence de la membrane phospholipoprotéique entourant les globules de
caoutchouc dans le latex. D'aprés GOMEZ J. B. et SUBRAMANIAN A. (1985, p.

514).
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D'autres types de coagulats, représentant un volume moindre, entrent dans 1a fabrication
de caoutchoucs de qualités secondaires :

- le latex coagulé sur 1'encoche de saignée, appelé “sernamby”,

- le caoutchouc d'ecorce, constitué de latex coagulé sur le tronc,

- le caoutchouc de terre, constitué de latex versé au sol et coagulé,
- le latex récolté liquide mais qui coagule avant d'arriver a 1'usine.

S2/. Les traitements préliminaires, la coaqulation

Plusieurs traitements préliminaires peuvent étre appliqués au latex :

- une dilution est pratiquée dans le cas de 1'usinage en feuilles. Le DRC (Dry Rubber
Content) est abaissé a 153. On pratique également une dilution pour 1a production sous forme de
granulés de caoutchoucs tres clairs.

- L'ammoniation blogue 1'activité bactérienne et empéche la coagulation spontanée du
latex. La quantité d'ammoniaque ajoutée dépend de la durée de préservation désirée.

- L'adjonction de sulfate d'hydroxylamine (SHA) conduit & des caoutchoucs & viscosité
stabilisee.

- D'autres produits sont utilisés comme antiseptiques (préservation) ou antioxydants
( production de caoutchoucs clairs).

Le latex est coagulé par acidification. Les protéines de 1a pellicule phospholipoprotéique
qul entourent les particuies de polyisopréne constituent des ions mixtes dont la forme négative
predomine au pH naturel du latex. La suspension est stable. Un abaissement du pH entraine un
déplacement de la charge des protéines vers le point isoélectrique qui se situe a pH 4,7. 11 se
prodult alors une coagulation progressive des particules de caoutchouc avec séparation d'une
partie du sérum. La teneur en sau du coagulum est de 'ordre de 803 de la masse de caoutchouc
sec. Les acides les plus couramment employés sont 1'acide acetique et 1'acide formique.

S3/. Laminage, crépage, granulation

Le laminage est 1'operation principale de 1'usinage du caoutchouc sous forme de fauilles. Le
ccagulum passe entre une série de paires de rouleaux dont 1'écartement va décroissant. Les
derniers rouleaux sont généralement graves pour obtenir des feuilles gaufrées. L'épaisseur des
feuilles est de l'ordre de 3,5 millimétres. Cette opération permet une importante évacuation
meécanique de 1'eau. La teneur en eau des feuilles apres laminage est de 1'ordre de 25%.

Le crépage consiste a faire passer le coagulum a plusieurs reprises entre deux rouleaux
graveés dont les vitesses sont 1égerement différentes. Le matériau est "broyé" en méme temps que
lamine. Cette opération est effectuée sous un courant d'eau ce qui permet de débarrasser le
coagulum d'une partie des impuretés et des éléments non caoutchoucs. Le crépage est
classiguement reserve aux caoutchoucs de fonds de tasses qui sont tres pollués. Toutefois son
utilisation s'est répandue dans 1'usinage des cacutchoucs issus de latex. L'épaisseur du crépe est
de I'ordre du centimetre.
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La granulation consiste a diviser le cocagulum ou le crépe en granulés dont la taille est de
I'ordre du centimetre. plusieurs machines existent pour réaliser cette opération. Nous n'en
decrirons qu'une : le rotary cutter (fig. 3-1). Ce granulateur est constitué d'un rotor
comportant plusieurs lames (généralement trois) dont les arétes sont des génératrices d'un
cylingre. Deux lames fixes sont solidaires du bati. L'aréte des lames fixes est paraliéle & 1'axe du
rotor. Ces lames sont réglées de telle sorte que les lames tournantes viennent les effleurer lors
de leur rotation. L'ensemble est contenu dans une chambre dont la partie inférisurs est
constituée d'une grille. Le coagulum est introduit dans 1a partie supérieure du bati et est découpé
jusqu'a ce que la taille des marceaux soit inférieure & celle des trous de la grille. I1s sont alors
évacues en dessous de la machine. La finesse de la granulation est caractérisee par le diametre
des trous de lagrille.

§4/. Séchage

a/. Cas des feuilles et des crépes

Les feuilles sont suspendues sur des portoirs eux-mémes disposés sur des chariots. Avant
introduction au séchoir, elles subissent un égouttage pendant lequel se manifeste le phénoméne de
synerese. {1 s'agit d'une expulsion de serum sous l'action d'une contraction spontanee de la
structure du caoutchouc. La nature exacte de ce mécanisme n'est pas encore totalement connue.
Nous v reviendronsau S 8.

Apras egouttage, les chariots sont introduits dans le séchoir, alimenté en air chaud, avec
ou sans fumee, par des fovers a bois ou des bruleurs a fuel. Notons 1'existence en Asie du sud-est
ie séchoirs solaire-bais. On trouve dans la littérature! le cycle de sechage suivant -

(811

egouttage : 6 heures,

1 jour a 45°C avec une légéere ventilation,

1 ou 2 jours aS5°Cenviron avec une ventilation réduite,
- 1 jour a65-70°C avec une ventilation quasi-nulle.

Dans les usines de productions de feuilles, ce cycle peut parfois étre respecté. Par contre,
en milieu villageois, les séchoirs ne permettent vraisemblablement pas un contrdle aussi précis
des parametres.

Une fois séches, les feuilles sont contrdlées visuellement, puis pressées en balles.

Les crépes issus de coagulats de qualité secondaire sont séchés dans des séchoirs identiques
a ceux des feuilles mais la température n'excede pas 45°C pour éviter les problemes de rupture
sous le poids propre.

b/. Cas des granulés

Les granulés quant & eux sont disposés en couche et traversés par un courant d'air chaud. I
existe de nombreux types de séchoirs, la plupart peuvent toutefois entrer dans une des
catégories suivanties :

- les séchoirs 3 tabliers,
- les sechoirs semi-caontinus.

"LEVEQUE M. (1982, 1, pp. 112-115)



35

Dans les premiers, les granulés humides sont répartis en une couche d'une vingtaine de
centimetres d'epaisseur sur un tablier metallique perforé animé d'un mouvement continu. |1s
traversent le tunnel de séchage qui comporte plusieurs zones a température et vitesse d'air
différentes (fig. 4-1).

Dans les séchoirs semi-continus, les granulés sont disposés dans des chariots
compartimentés montés sur rails. L'épaisseur de la couche est d'environ 40 cm. Les chariots
progressent par a-coups d'une distance égale a leur longueur. Le tunnel de séchage comporte
plusieurs zones & des températures et vitesses d'air différentes. Ces zones peuvent &tre
completement autonomes c'est-a-dire munies de leur propre brQleur et de leur propre
ventilateur (fig. 4-2).

La température de T'air asséchant est de l'ordre de 120 °C et ie temps de séchage est
d'environ deux heures et demie. Dans le cas des qualités secondaires, la temperature est
légerement inférieure. Les parametres relatifs a 1'air asséchant sont généralement mal
contrgles. La conception des séchoirs et des regulations doit étre mise en cause, mais aussi le
meangue de soin des usiniers dans la conduite de 1'opération de séchage. |1 en résulte une grande
variabilite des consommations d'énergie et de 1a qualité du produit sec.

Une fois secs les granulés sont introduits dans des presses pour étre transformés en balles
paralléiépipédiques de 35 kg.
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ROTARY CUTTER
1. Trémie entonnoir. S. Rotor.
2. Couvercle supérieur. 6. Couteaux fixes.
3. Réglage couteaux rotatifs. 7. Réglage couteaux fixes.
4, Couteaux rotatifs. 8. Grille.
fig. 3-1: vue en coupe d'un Rotary-cuiter D'aprés COMPAGNON P, (1986, 1, p. 458).
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COUPE LONGITUDINALE COUPE TRANSVERSALE

SECHOIR CONTINU A TABLIER - SYSTEME PROMOCI

1. Convoyeur pneumatique. 7. Tabliers de transport.
2. Chambre de déchargement. 8. Emotteurs.

3. Déflecteur - répartiteur. 9. Chambres de transfert.
4. Hotte d’évacuation de l'air du convoyeur. 10. Transporteur a godets.
5. Cheminées d’évacuation de l'air humide. 11. Trémie de sortie.

6. Chambres de chauffe. 12. Batteries de chauffe.

13. Ventilateurs de brassage de l'air.

fig. 4-1: un exemple de séchoir a tablier. D'apres COMPAGNON P. ( 1986, 1, p.465).
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PLAN D'IMPLANTATION D'UN SECHOIR A 3 POSTES

1. Gaine. S. Coffre d’aspiration.

2. Soufflerie, buse d'air. 6. Plaque tournante.

3. Chariot. 7. Poste de séchage.

4. Rail. 8. Poste de refroidissement.

un exemple de séchoir semi-continu. D'aprés COMPAGNON P. (1986, 1, p.
470).
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B/. QUALITE DU CAQUTCHOUC NATUREL

D'origine agricole, le caoutchouc naturel est un produit industriel a part entiere. |1 entre
dans la fabrication de produits hautement élaborés ou interviennent des technologies de pointe.
La necessité est donc apparue de définir un certain nombre de critéres de qualité. Das normes ont
ete creees définissant des classes dans lesquelles les caoutchoucs doivent satisfaire & un certain
nombre de critéres de qualité. La norme la plus usitée en Europe est la norme 1SO 2000 (tableau
-1

Le sechage a une influence importante sur la qualite du caoutchouc naturel. Quelques études
ont &t& menées sur ce sujet, mais la question n'est pas close et nous pensons qu'une attention
toute particuliére devra étre accordée au probléme de la qualité dans les futurs programmes de
recherche sur le séchage du caoutchouc naturel. C'est pourguoi nous avons jugé utile d'évoquer
ici les différents critéres de qualité.

S6/. Critéres de qualité du caoutchouc naturel!

a/. Teneur en impuretés

La teneur en impuretés est déterminée par dissolution du caoutchouc dans du toluéne,
filtration de la solution dans un tamis de 45 micrometres d'ouverture de maille et pesage des
retenues. On exprime la masse des retenues en pourcentage de la masse de 1'échantillon.

La presence d'impuretes dans un caoutchouc vulcanise peut conduire a des amorces de
rupture et dans certains cas a un vieillissement prématuré du matériau.

0/, Taux de cendres

Le taux de cendres représente la masse des cendres exprimee en pourcentage de la masse
initiale. Un échantillon est calcing @ S50°C jusqu'a ce que la masse des cendres ne varig plus.
Cetie analyse donne une information sur la pureté du produit. Elle permet par exemple de
detecter la presence d'éventuelies charges minéerales.

¢/. Taux de matieres volatiles

L'eau est le principal constituant des matiéres volatiles. Le taux de matiéres volatiles
représente la perte de masse d'un échantillon pendant un étuvage & 100°C poursuivi jusqu'a ce
que sa masse totale ne varie plus.

La présence d'humidité dans le caoutchouc au dela d'un certain taux est néfaste pour les
raisons suivantes :

- risque d'apparition de moisissures au stockage,

- chez le manufacturier, mauvaise dispersion des ingrédients au cours du "melangeage”,

- dégagement de vapeur au cours de la vulcanisation entrainant la formation de bulles,
clogues, etc... :

d/. Taux d'azote

Cette analyse renseigne sur la quantité d'éléments azotés, principalement des protéines et
des acides aminés, présente dans la gomme crue. Ces éléments peuvent jouer le roéle
d'accélérateurs de vulcanisation ou d'antioxydants naturels. Présents a des taux trop élevés, ils

! SAINTE-BEUYE (1989, 4)
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peuvent conduire a une augmentation nctable de 1'échauffement interne et & une diminution des
qualites dielectriques du produit.

Le principe du dosage de 1'azote consiste & attaguer le caoutchouc par un mélange d'acide
sulfurigue et de sulfate de potassium en présence d'un catalyseur. Les composés de 1'azote, ainsi
transformés en sulfate acide d'ammonium, sont ensuite rendus alcalins, L'ammoniac est séparé
par entrainement a la vapeur et dose.

e/. Indice initial de plasticité: Po

Cet indice rend compte de 1'aptitude au "mélangeage” de la gomme crue. Sa détermination
consiste a mesurer au bout de quinze secondes 1'épaisseur d'un disque de caoutchouc de 10 mm de
diametre et de 2 mm d'épaisseur soumis & une force répartie de 10 daN apres qu'il ait été
précomprime a une epaisseur de Imm. L'ensemble des opérations s'effectue a la température de
100°C. L'indice Po est égal a la différence entre 1'épaisseur en fin de test et V'épaisseur de
precompression exprimee en centieéme de millimetre.

f/. Indice de rétention de plasticité : PRI

s'agit d'un test de vieillissement pour leguel les disques de caoutchouc utilisés pour la
déterm .natlon de Po sont chauffés une demi-heure @ 140°C. L'indice PRI est égal 4 la plasticité
apres vieillissement exprimeée en pourcentage de 1a piasticite initiale.

q/._Indice de couleur

La couleur du cacutchouc naturel peut varier du jaune trés pale au brun trés foncé selon la
provenance du cacutchouc et son mode d'usinage. Cette caractéristique est sans relation avec les
autres propriétes, mais elle peut influencer sur la presentation des articles manufacturés
lorsque ceux-ci dovent presenter une teinte claire ou une couleur vive. Pour cette raison la
couleur est retenue comme un critere de qualité pour certaines conditions du marché.

Le principe du test consiste & comparer la couleur du caoutchouc brut sous forme d'un
disque mince avec celle de verres teintes de réeférence.

h/. Consistance Mooney MY

La détermination de la consistance ou viscosité du caoutchouc consiste a mesurer la
réaction opposee par la gomme a 1'effort de cisaillement continu provoqué par un rotor, enfermé
dans une chambre contenant 1'échantillon chauffé @ 100°C, et tournant 3 la vitesse constante de
2+ 0,2 tr/min.

Ce critére fournit, comme la plasticité, une indication sur 1'aptitude au "mélangeage” de la
gomme.

AU cours du stockage, la viscosité Mooney augmente a cause de la formation de liaisons
entre les macromoigcules de poiyisoprene. Pour lutter conire cette augmentation de viscosité, on
a recours a l'adjonction de sulfate d'hydroxylamine (SHA).

1/. Test de durcizsement accéléré au stockage : test ASHT

Ce test consiste a mesurer l'augmentation de la plasticité apres un conditionnement des
eprouvettes 24 heures a 60°C sur de 1'anhydride phosphorigue.
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1/. Aptitude 3 la vulcamsatioﬁ

La vulcanisation qui consiste & créer des pontages entre les macromolécules de
polyisopreéne, conféere au caoutchouc des qualités de stabilité et de résistance. 11 est important
pour 1e manufacturier de connaitre le comportement du matériau a ce traitement.

Le test est effectué sur un appareil semblable a celui utilisé pour la détermination de la
viscosité Mooney, a la difference que le rotor est animé d'un mouvement oscillatoire et que le
caoutchouc subit une vulcanisation & 1'intérieur de la chambre, On mesure au cours du temps
I'évolution de 'effort exercé sur lagomme. L'aptitude 3 1a vulcanisation est décrite a partir de la
cinetique de vulcanisation.

§7/. Classes de qualité selon 1a norme IS0 2000

Le tabieau 7-1 donne les différentes classes de caoutchouc naturel selon 1a norme (SO
2000. On notera que c'est ia teneur en impuretés qui détermine le nom de la ciasse.
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Limites pour classes du caoutchouc

5L 5 10 20 50
CARACTERISTIQUE Code des couleurs METHODE D'ESSAI
VERT VERT BRUN ROUGE JAUNE
TENEUR EN IMPURETES, % .
(m/m) retenues sur tamis 0,05 0,05 0,10 0,20 0,50 ISO 249
d’ouverture de maille
45pm, max.
PLASTICITE INITIALE , min. 30 30 30 30 30 ISC 2007
INCICE DE RETENTION DOE
PLASTICITE, min. 60 60 50 40 30 ISO 2830
TENEUR EN AZOTE *, %
(m/m) max 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 SO 1655
TENEUR EN MATIERES VOLATILES **, Z
(m/m) max 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 ISO 248
(méthode par étuvage
& 100 +/— 5C)
TAUX DE CENDRES **, Z
(m/m) max 0,6 0,6 0,79 5§ 1.0 1:9 ISO 247
INDICE DE COULEUR, max 6 ISO 4660

* Pour le caoutchouc coaqulé A concentration initiale (ICR), la teneur en azote ne doit pas

dépasser 0.7 Z (m/m).

** Pour le caoutchouc coagqulé A concentration initiale (ICR), la teneur en matigres volatiles

et le taux de cendres doivent etre spécifiés par accord entre les intéressées, et aucun des

deux ne doit dépasser 1,5 Z (m/m).

tableau 7-1: spécification du caoutchouc selon la norme 1SO 2000.
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C/. SECHAGE DU CAQUTCHOUC NATUREL

Ce chapitre rend compte de 1'état des connaissances relatives au séchage du caoutchouc
naturel sous forme de feuilles et sous forme de granulés.

S8/. Séchage sous forme de feuilles

a/. Structure interne

Des observations au microscope electronique a balayage ont permis de visualiser la
structure interne du caoutchouc naturel hydraté!. Les échantillons prélevés dans une feuille ont
ete prepares par une technigue de cryofracture. '

Les images obtenues (photos 8-1 et 8-2) montrent une agglomération de globules de
polyisoprene 1iés entre eux par des pontages dont la nature n'est pas encore déterminée. La
forme initiale des particules de caoutchouc du latex n'est donc pas modifiée par les opérations de
coaguiation et de laminage. L'espace laissé libre entre les gicbules apparait extrémement reduit .

Des observations en surface d'échantillons déshydratés montrent une structure type
partaitement compacte. D'autre part des experiences ge determination de la masse volumique
apparente du caocutchouc naturel laminé en fonction de la teneur en eau ont mis en évidence la
nature diphasique du matériau?.

IT scembierait que la coagulation réalise un pontage des globules de caoutchouc par rupture
de la couche phospholipoprotéigue entourant les globules. Le séchage amenerait un
rapprochement progressit des globuies jusqu'a 1'état compact qui correspond & la structure
deshydratée. Au cours du processus, !'espace interglobulaire est saturé par le sérum.

b/. Proprigtés d'equilibre

L'isotherme de désorption du caoutchouc naturel est représenté figure 8-13. Cet
isotherme est trés peu sensible a la température, a l'origine du latex et aux traitements
appliqués. Cette courbe suggere que le caoutchouc naturel est un matériau peu hygroscopique :
I'activite de 1'eau ne s'écarte sensiblement de celle de 1'eau libre que pour des teneurs en eau
inférieures a 23%.

c/. Cinétique de séchage

La cinétique de séchage d'une feuille de caoutchouc naturel est classiquement décomposee en
deux périodes? :

- la période 3 vitesse constante ou péricde d'evaporation superficielle,
- la periode 3 vitesse décroissante.

AURIAR., BENET J.C. (1989, 2)

AURIAR. (1988, 1, pp 73-79)

AURIAR., BENET J.C., COUSIN B. (1988, 2)
PIDDLESDEN J.H. (1937)

DN =
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photo 8-1 image de la structure interne du caoutchouc naturel hvdraté. D'aprés AURIA R.
(1988, 1,p. 70).

photo 8-2: image de 1a structure interne du caoutchouc naturel hydraté. D'aprés AURIA R.
(1988, 1,p. 70).
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Références: GALER. S. (1959, p. 52),
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La période a vitesse décroissante peut elle méme se décomposer en deux périodes :

- la premiere période a vitesse décroissante ou période a surface non saturée ou période
intermédiaire,

- la deuxieme péeriode a vitesse décroissante ou periode diffusionnelie.

Ces différentes périodes sont représentées sur les figures 8-2 et 8-3.

La transition entre la phase a vitesse constante et la phase & vitesse décroissante est
appelée premier point critique. Le deuxieme point critique marque le passage de la période a
surface non saturée a la periode diffusionnelle.

1 /. Lapériode a vitesse constante

Cette période est caractérisés par une chute rapide de la teneur en eau d'une maniere
linéaire dans le temps. Les tranferts internes sont suffisamment rapides pour maintenir ia
surface saturée et le phénomene est comparable & 1'évaporation d'eau d'une surface libre!. Ainsi,
en 1'absence d'effets conductifs et radiatifs, la vitesse d'evaporation dépend de 1a vitesse de 1'air,
des dimensions de 1a feuille et du potentiel humide de 1'air?

dS a (t - th)
— == e— (8-1)
a8 r
avec

S : masse d'eau évaporée (kg),

8: temps (h),

F . surface bilatérale de la feuille (m?2),

a: coefficient de transfert (kcal/(m2.h.°C)),

t . température de 1'air (°C),
t;, : température du bulbe humide (°C),

r : chaleur d'évaporation (kcal/kg),
r peut s'exprimer par : F=595~ 0,541
etaest liealavitessede l'airvpar: a=%5,3 +3,6v pourv<Sm/s,
a=6,7 y0.78 pour v > S m/s.
Durant la période a vitesse constante, le séchage est isenthalpique : i1 a été observé

expérimen?talement que la température de la feuille est égale a la température du thermometre
humide!" 2. La durée de cette période est inférieure a 103 cu tem ps total de séchage.

! GALE R.S. (1959, pp.44-45)
2 BRAAK H.R. (1951, pp. 85-132)

3 BUDIMAN (1973, p. 40)
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fig. 8-3: graphe de la vitesse de sechage en fonction de 1a teneur en eau correspondant a la

figure 8-2.
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Le mécanisme de transport interne de 1'eau prédominant en période a vitesse constante
- semble 8tre la synérése. Ce phénomeéne a été étudié par GALE ! en plagant des echantillons a 60°C
en atmosphere saturée, evitant ainst tout séchage par évaporation. Les pertes d'eau enregistrées
montrent 1'importance de 1a synéreése dans la premiére période du séchage. Ces expériences
montrent que la teneur en eau d'equilibre apres synérese dépend des conditions de preparation
des feuilles ( pH de coagulation et intensité du laminage’) et qu'une augmentation de température
active le phénomene.

Les mécanismes physiques a 1'origine de la synérése ne sont pas encore completement
décrits. La relaxation des contraintes de laminage en fait vraisemblablement partie, mais le
phénomene se manifestant aussi avant laminage, d'autres raisons au resserrement de la
structure doivent étre recherchées.

2/. Lapériode a vitesse décroissante

La premiere période a vitesse décroissante ou période intermédiaire est caractérisée par
une chute rapide de la vitesse de séchage (fig. 8-3) vraisemblablement en relation avec la
diminution de la surface saturée. Pendant cette période, les mécanismes de séchage de la période
a vitesse constante et de la période diffusionnelle se conjuguent.

La phase diffusionnelle est caractérisée par une vitesse de séchage trés faible (fig. 8-3).
Durant cette période, les mécanismes internes de transfert d'humidité sont le facteur limitant. A
notre connaissance, mis a part AURIAZ, tous les auteurs ont abordé 1'étude du séchage des feuilles
de caoutchouc naturel d'une maniére giobale en postulant que les transferts internes obéissent a
la loi de FICK. Cette hypothése est accréditée par certains travauxS: 4 qui ont mis en évidence
une relation entre le temps de séchage et 1'épaisseur de la feuille de la forme :

9=0B(e) (8-2)

ou B est le temps de séchage, € 1'épaisseur moyenne de la feuille, B une constante, et n un
exposant peu différent de 2.

Le coefficient de diffusion peut étre déterminé a partir de la cinétique globale de séchage
d'une feuille en se fondant sur la solution analytique des équations de FICK a coefficient constant
intégrsées & la géométrie d'une plaque de dimension infinie®,

L'expérience conduit BUDIMAN® & constater que le coefficient de diffusion dépend de la
teneur en eau. 11 détermine ce coefficient en découpant la cinétique globale de séchage en trongons
sur lesquels il le considere constant.

"GALER.S. (1959, p.47)
2AURIAR. (1988, 1)

5 PIDDLESDEN J. H. ( 1937)
4GALE S.R. (1962)

O NEWMAN A.B. (1931)

S BUDIMAN S. (1973)

7 Lintensité du laminage est caractérisée par le coefficient MR (machining ratio) égal au rapport de
l'espace entre les rouleaux du laminoir a I'épaisseur initiale du coagulum.
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L'influence de ]a température est décrite en utilisant la relation d'ARRHENIUS. Cette
relation conduit GALE ' a exprimer le temps de séchage sous la forme

E
t, = C e(RT) (8-3)

ou t, est le temps de séchage en période diffusionnelle pour une épaisseur donnée, C une

constante pour une épaisseur de feuille et une humidité relative de 1'air données, T la
température de 1'air, R la constante des gaz parfaits et E 1'énergie d'activation de 1'eau dans le
caoutchouc.

GALE calcule a partir de ses expériences une valeur de E égale & 17,2 103
B.Th.U./(1b.mal).

Les derniers travaux sur le sechage des feuilles en période diffusionnelle? aboutissent a
un modele mathématique local de transport isotherme de 1'eau dans le cacutchouc naturel. Le
gradient de potentiel chimique massique de 1'eau dans ie caoutchouc apparait comme moteur des
transferts de masse par une relation de la forme :

e

p.v, = - D grad Ik, (8-4)

e

est la masse volumique apparente de 1'eau dans le caoutchouc,

repreésente le flux massique d'eau,

est le coefficient de transport,

e
le potentiel chimigue massique de 1'eau dans le caoutchouc.

Compte tenu de la relation d'état :

b, = f(w, T)

oU w est la teneur en eau du caoutchouc, 1a loi de transport (8-4) peut se mettre, dans le cas
isotherme, sous la forme :

PV, = -D' grad w - (8-3)
au
of
D =D —
OW

" GALE R.S (1962)

2 AURIAR. (1988, 1)
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La relation de bilan de masse d'eau s'écrit :
a . _
—t[ps(w)w] = - div (pe v, ) (8~6)

pS(W)

étant la masse volumique apparente du cacutchouc donné par 1a formule :

p. P
pS(W) = *S—: (8-7)
B, T8, W
P, . P,

etant les masses volumiques réelles de 1'eau et du caocutchouc.

Les relations (8-5), (8-6) et (8-7) constituent un modéle de transport isotherme de
1'eau dans le caoutchouc naturel en phase diffusionnelie.

La variation du coefficient de transport I’ en fonction de la teneur en eau a été
Jéterminée expérlmentalement‘. la figure 8-4 représente cette variation dans le cas de feuilles
placee dans une atmosphére immobile & 60°C et 5038 dhumidité relative.

La comparaison entre le modele théorique et 1'expérience permet de conclure a la validité
du modele pour des humidités relatives de 1'air asséchant inférieures a 60%2.

S9/. Séchage sous forme de granulés

Les travaux sur le séchage du caoutchouc naturel sous forme de granules sont moins
abondants que dans le cas des feuilles. Dans les rares études dlspombles° 4, 5. , 1es auteurs
etudient 1a cinetique gicbalie de sechage d'une couche de granules ainsi que l'évolutlon d'un certain
nombre de grandeurs telles les pertes de charges a travers l'amoncellement ou 'humidité de
I'air & I'entrée ou 3 la sortie du 1it de granulés. |1s étudient ' lnfluence de la températured: ) 6,
la vitesse de 1'aird: 2, 1’ epalsseur de la couche de granules 4 , la taille des granules la
présence d'additifs au latex 6 sur 1a cinétique de seohage3 . 9, l énergie consommée? 6 et
sur les caractéristiques technologiques du produit final% 5' A notre connaissance, aucune
approche theorigue n'est disponible dans la littérature, les mécanismes internes qui se
developpent dans 1'amas de granulés n'ont pas été étudiés.

Notons a ce stade les caractéristiques aessentielles des différents travaux ;

SETHU etudie le séchage d'un type de granulés appelé Aeveacrwmb produit par crépage du
coagulum auguel on a mélangé un produit d'emiettage (huile de ricin). Il considére les cas
d' hevescrumbd WL issus de latex acidifie et d' sevescrumé CL issus de fonds de tasses. Son
séchoir expemmenlal fonctionne sans recyclage d'air et les paniers contenant les granulés ont
une section de 1 ft2 soit environ 0,1 m2,

T AURIAR. (1988,1)

2 COUSINB. (1987, 1)

3 SETHU S. (1967)

4 RIVASI J. (1983, 1)

S BUDIMAN S., RUSDAN DALIMUNTHE (date inconnue)
6 CAROMEL G. ( 1984)
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fig. 8-4: coefficient de transport de 1'eau dans une feuille de caoutchouc naturel. D'apres

AURIA R. (1988, 1).
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RIVASI et CAROMEL travaillent sur des granules "classiques” issus de latex liquide acidifié
et usinés au rotary cutter. La taille des granulés est de 1'ordre du centimétre. Le sechoir
fonctionne en boucle fermeée avec possibilite de renouveliement partiel de 1'air gréace a des
trappes. La dimension du panier est d'environ | m2,

BUDIMAN et RUSDAN DALIMUNTHE s'intéressent a des granulés issus de fonds de tasses
crépes et granulés a plusieurs reprise dans un broyeur a marteaux. La dimension des granules
est de l'ordre de 5 mm. I1s subissent un trempage dans une solution d'acide phosphorique. Le
sechoir expérimental fonctionne vraisemblablement en circuit cuvert et le panier, cylindrique,
a un diamétre de 28 cm soit une section de 0,06 m2.

Les différences existant entre les différents travaux rendent toute synthese des résultats
guasiment impossible.

a/. Cinétique de séchage et évolution des parametres de 1'air asséchant

Tous les auteurs observent les deux périodes classiques du séchage.

- une phase a vitesse constante,
- une phase 3 vitesse décroissante,
et conviennent de considérer que 1'évaporation de 'eau a la surface saturée des granulés est le
mecanisme de sechage essentiel pendant la premiere phase tandis que les transferts d'eau a
V'intérieur des granulés, assimilés & de la diffusion, limitent le séchage pendant la deuxiéme
phase.

La teneur en eau du point critique marquant la transition entre les deux péricdes du
séchage est située aux alentours de 102 par SETHU tandis que RIYAS! 1'observe vers 307%.

La figure 9-1 représente les courbes enregistrées par RIVASI. La cinétigue de séchage fait
nettement apparaitre les deux phases de séchage. |1 constate qu'en période a vitesse constante la
courbe de I'effort exercé par 1'air sur les granulés rapporté au poids de caoutchouc sec (appelé
pertes de charge par 1'auteur, PDCS(t)) présente une partie rapidement décroissante et
quasi-linéaire. Elle passe par un minimum au voisinage du point critique. Cette chute est due a
l'augmentation de la porosité (contraction des granulés), a la diminution de 1'épaisseur de la
couche et & la diminution de la densité de 1'air gui monte en température. Un calcul simple
développé par 1'auteur montre que si la teneur en eau X(t) et PDCS(t) varient linéairement,
alors la courbe de l'effort exercé par l'air sur les granulés rapporté au poids de caoutchouc
humide, PDCH(t) est constante, ce que 1'on retrouve approximativement sur les courbes
expérimentales. Le rapport de mélange ou humidité absolue de 1'air en amont du panier (g d'eau
par kg d'air sec) croit trés vite et passe par un maximum au voisinage du point critique.
L'humidité relative décroit en relation avec le réchauffement de 1'air et la variation du rapport
de mélange.

En période & vitesse décroissante, on assiste a la stabilisation lente de toutes les
grandeurs.

Les singularités observees a t=70 min sont dues au retournement du panier. Toutefois, les
ssures brutales des courbes de "pertes de charge” sont vraisembiablement dues a un défaut de
onception du sechoir ou il apparait des passages preferentiels d'air apreés i'cperation de
retournement. Les instants ou 1'air est partiellement rencuvele se traduisent également par des
singularites, en particulier sur la courbe du rapport de melange.

A
G
~n
~

La figure 9-2'représente les courbes de tempeéerature séche et humide de 1'air enregistrées
par SETHU en aval de I'amoncellement de granulés. On constate une variation rapide de la
temperature seche de 1'air ; cette température tend en fin de séchage vers la température de 1'air
régulée en amont des granulés.
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i e pourcentage d'eau X(t) (partie d'eau
S pour 100 parties de CN).
— s perte de charge PDCS(t) (7 du poids
de CN sec).
A perte de charge PDCH(t) (% du poids
f de CN humide).
» A humidité relative HR(t) (7).
& .
& * © rapport de mélange RM(t) (g d'eau par
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fig. 9-1: courbes relatives au séchage de granulés.

- masse de caoutchouc sec : 36 kg,
- aucun additif.

D'aprés RIVASI J. (1983, 1)
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INLET HOT AIR (CONTROLLED AT 100°x2°C) 0BT

OUTLET DBT.

a a

il o OUTLET WBT.
! | ! ! |
Q 0-5 l g 2 2+
TEMPS DE SECHAGE (HEURES)
OUTLET D.B.T. : température du thermométre sec a la sortie.
OUTLET W.B.T. : température du thermométre humide & la sortie.

variation des températures des thermomeétres sec ét humide a la sortie d'une
couche d' sevescrumb WL, D'apres SETHU S. (1967).

- temperature de 1'air a I'entrée ( INLET HOT AIR D.B.T.): 100°C,

- débit d'air 7,64 1b/ft2/min,

- taux de chargement : 2,5 1b de caoutchouc sec/ft?, soit une épaisseur

d'environ 2,5 inches.
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b/. Influence de la température, de 1'humidité et de 1a vitesse de 1'air sur le séchage

SETHU propose des formules empiriques permettant de prendre en compte 1'influence de la
température, de I'humidité de 1'air, de sa vitesse et de 1'épaisseur du 1it de granulés (ou taux de
chargement) sur lacinétique de séchage.

En periode & vitesse constante,

0,5968
dv 67,706 AH
\ do . Ly
pour ies mevescrumb WL,
0,7840
22,7 0 AH
(92 ) (9-2)
\ de Ly
¥ ¢

pour les Aevescrumb CL.

Dans cette formule, W est la teneur en eau (masse d'eau sur masse de caoutchouc sec), 0

e temps, AH "la différence entre 1'humidité de saturation correspondant a la température du
bulbe humide de l'air chaud d'entrée, H, et I'humidité de l'atmosphére, H,.." (humidités
absolues en masse d'eau par unité de masse d'air sec), G le débit massique d'air en 1b/ft2/min et
Ly la densité surfacique de chargement en 1b de caoutchouc sec/ft2,

Ces formules sont issues d'une combinaison de formules élémentaires empiriques
traduisant 1'influence sépareée des différents parametres.

En péricde diffusionnelle, 1'auteur ne trouve aucune influence significative de la vitesse de
'air et du taux de chargement sur les cinétiques de séchage. Par contre il propose pour traduire
Vinfluence de la température une approche semblable a celle de GALE' et appligue la formule
(8-3) au cas des mevescrumb 11 trouve -

[16,48 103}
-5 RT
t = 1,074%x 10 e / (9-3)
pour 1es Aeveacrumb WL,
[18,11 103]
-5 RT
L = 0,42905%x 10 e (9-4)

pour ies Aevescriumb CL.

t est le temps de séchage entre 10 e;) 0,1 & de teneur en eau pour une taux de chargement de 2,5
1b/ft2 et un flux d'air de 7,64 1b/ft2/min.

T GALER.S. (1962)
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Les energies d'activation de 1'eau dans le caoutchouc calculées sont donc

16,48 102 B. Th. U/(1b mol) pour les sevescrumb WL,

E=18,111038. Th. U/(1b mal) pour les sevescrums CL.

RIYASI quant & lui constate qu'une réduction de 1'épaisseur du 1it entraine:

% 1'augmentation de la vitesse initiale de séchage,

* la réduction du temps critique,

x la reduction du temps de séchage,

% Une augmentation importante de 1'énergie consommee,
»* une augmentation de la teneur en eau du point critique,
% une montée de la tempeérature plus rapide du séchair.

BUDIMAN et RUSDAN DALIMUNTHE trouvent qu'une augmentation de la vitesse de 1'air de
2,3 a5 m/s entraine une réduction du temps total de séchage de 28% a 80°C, 41% a 90°C et
S0% a 100°C. Cependant ils soulignent qu'une vitesse d'air trop élevée entraine de fortes
consommatmns d'énergie. Appliguant la méme apgroohe que SETHU, ils calculent une énergie
d'activation de 1'eau dans le caoutchouc de 57,1 cal/maol.

¢/, Influence d'additifs ay latex sur les parameétres du séchage

Deux additifs ont eté testés par RIVASI

- le sulfate d'hydroxylamine désigné par SHA. Ce produit méiangé au latex a raisonde 1,5
grammes par kilogramme de caoutchouc sec est utilisé dans 1'industrie pour la production de
caoutchoucs a viscosité stabilisee.

- La levure a raison de 0,5 g/kg de caoutchouc sec. Ce produit conduit & un coagulum
5pongieux.

I1 constate que 1'adjonction de SHA empéche le gonflement du coagulum. Une forte
exsudation de sérum est observée lors de sa maturation. Le pourcentage d'eau initial des granulés
est relativement faible. L'efficacité de la granulation, définie comme le rapport de la teneur en
eau du coagulum a celle des granulés, est accrue. Aucune influence significative sur la vitesse
initiale de sechage dans la premiere période n'a été observée. Par contre, |1y a réduction du
temps critique de 1'ordre de 10 min par rapport a un motif témoin. Le temps total de séchage est
plus long. On constate une diminution des pertes de charges. Le rapport de mélange et 1'humidité
relative chutent plus vite. Globalement 1'énergie consommée est peu modifiée.

Sous 1'action de la levure, le coagulum gonfle d'une maniére importante et contient une
multitude de petites bulles trés serrées. L'exsudation du sérum au cours de la maturation est
faible et la granulation est moins efficace. La teneur en eau initiale des granulés est plus elevée
mais 1a vitesse initiale de sechage est pratiquement identique a celle de granulés sans adjonction
de levure. Le temps critique intervient plus tard et le temps de séchage est plus court. Les pertes
de charges augmentent. Le rapport de mélange et 1'humidité relative chutent moins vite. Le
séchoir est plus long @ monter en température, 1'énergie globale est peu changée.

L'action bénéfigue de la levure sur le temps de séchage n'est confirmé par CAROMEL que
pour une température de 100°C.
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d/. Influence de la taille des granulés sur le séchage

CAROMEL a conduit des expériences avec des granulés usinés au rotary-cutter muni de
grilles de 1 pouce et de 1/2 pouce.

i1 arrive a la conclusion que 1'utilisation de la grille de 1/2 pouce n'est intéressante du
point de vue de la consommation énergétique et du temps de séchage qu'a une température de
100°C, surtout si le latex a été traité a la levure. A 120°C, T'auteur constate une influence
defavorable de la granulation fine. |1 attribue cela au tassement important qui se produit alors au
cours du séchage.

e/. Influence de 1a température, de 1'humidité, de la vitesse de 1'air, et des additifs au latex
sur la qualité du cagutchouc

BUDIMAN et RUSDAN DALIMUNTHE étudient 1'influence de la vitesse de 1'air et de 1a
temperature sur les caractéristiques du cacutchouc. Le but de leurs travaux était d'obtenir ie
temps de séchage minimum tout en conservant des valeurs de plasticité (Po) st d'indice de
rétention de plasticité (PRI) aussi élevées que possible. |1 ressort de leur étude que le séchage a
de faibles vitesses d'air (< 4,1 m/s) n'est pas souhaitable car 1'efficacité des antioxydants
naturels du caoutchouc est affectée par un temps de séchage trop long. En conséquence, 1a qualité
du produit est moins bonne.

Le tabieau suivant donne les meilleurs compromis proposes par les auteurs.

température vitesse de 1'air |[temps de séchage
80°C 6,6 m/s 1,5h
30°C 5,7m/s 1,25h
100°C 6,2 m/s 1h

On constate que 1a vitesse de 1'air préconisée a 100°C est plus élevée qu'a 90°C. Ceci est di
au fait que les granulés sont plus collants ; les transferts se font plus difficilement.

Quant a 1'influence des additifs sur les caractéristiques, elles sont bien connues pour ce
qui concerne le SHA :

- diminution de 1a plasticité (Po) et de la viscosité (YM),
- stabilisation de la viscosité (YM),
- couleur plus foncee.

Le SHA conduit aussi a des taux de matieres volatiies éleves caractéristiques d'un séchage
imparfait.

ik

RIYASI ne constate pas d'influence sensible de 1a levure si ce n'est sur la couleur et le taux
de matieres volatiles.
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f/. Commentaires sur 1'étude bibliographigus

Les travaux de SETHU sont difficilement extrapolables a d'autres conditions que celles
adoptées pour 1'établissement des formules (type de granulés, type de séchoir, ete...). Toutefois,
les expressions proposées peuvent eventueliement donner des tendances. Cartaines formules a ia
oase de 'établissement de (9-1) et (9-2) gque 'on peut trouver dans les publications de SETHU
sont en contradiction entre elles D'autres sont en desaccord avec les figures qui les iliustrent.
De plus la définition de certaines grandeurs telle que le AH (formules 9-1 et 9-2) est parfois
peu claire.

Les travaux conduits a 1'Institut de Recherches sur le Caoutchouc en Cote d'lvoire par
RIVASI et CAROMEL répondaient au souci de fournir aux indusiriels des résultats rapides a
oartir d'expériences globales de séchage. 11s constituent une source d'information concernant les
offets de produits d'apport sur le séchage ot les caracteristiques du caoutchouc. Concernant
Iinfluence de 1'epalsseur de la couche sur i'energie consommee, ces travaux montrent gqu'un
optimum axiste pour un séchoir donné, mais ne permetient pas de le quantifier. Ces études ne
sont pas utilicables dans un but de dimensionnement des séchoirs et n'apportent aucune
contribution & la connaissance des phénomeénes du séchage.

Les études de BUDIMAN et RUSDAN DALIMUNTHE présentent un caractére similaire a
celles de SETHU : leur application & d'autres conditions que celles des experiences réalisees
semble délicate.
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D/. PROPOSITION DE L'ETUDE

Face a la concurrence des polymeres de synthese qui lui disputent une part du marché, le
caguichouc naturel a du evoluer vers une qualité accrue et une meilleure rentabilité. Par
arlleurs, les transformateurs ont exigé du caoutchouc naturel plus de régularité dans ses
caracteristiques. Des normes ont vu le jour régissant la classification des caoutchoucs.

On sait toute 1'importance de 1'opération de séchage sur les plans de la qualité et du colt.
Un interet pour la recherche sur le séchage du caoutchouc naturel s'est donc vivement manifesté.

Les approches adoptées par les différents auteurs dans 1'étude du séchage du caoutchouc
naturel sous forme de granuiés que nous venons d'évoquer, sont fondées sur des expériences
globales. Ces methodes permettent d'une maniére rapide {ou apparemment rapide) de dégager des
tendances, de mettre en évidence l'existence d'optima sans étre toutefois véritablement
utiiisables dans un but de conception des séchoirs ou de rationalisation de leur conduite. De plus,
ces methodes laissent le scientifiqus sur sa faim quant & la compréhension de la physigue des
phenomenes internes mis en jeu.

Nous proposons d'apporter des contributions tendant a combler ces lacunes sur les plans
de 1'analyse théorique et de 1'étuce experimentale du sechage du caoutchouc naturel sous forme de
granules.

Le but de lanalyse Thprnrmup est de deégager les relations decrivant les phenomenes qui
orennent naissance lors de lopération de zechage. Ces relations, constituant un modgle
mathematigue, peuvent étre rmmeﬁ numeriguement pour simuler le sechage d'une couche de
granules. Un el oufil, une 1ois va ‘un grand intérét dans la mesure ou 11 autorise
la simulation du cechaac avec une mfm1tp~ de combinaisons de Dﬂrampt res (termpérature,
numidite , vitesse de 1'air assechant, epaisseur de ia couche, elc...) sans recours a i'experience.

Dans la partie 2 de ce memcire. nous etablirons un modéle mathématique
phénomenologique fonde sur 1a mécanique des milieux hétérogenes et ia thermodynamique des
processus irreversibles movennant un certain nombre d'hypothéses "raisonnables” suggerees
par les travaux antérieurs. Ce modele mathématique sera ensuite simplifié dans la partie 4 afin
d'étre rendu exploitable sous forme numeérique. Les simplifications operees seront issues des
travaux expérimentaux de la partie 3.

L'étude expérimentale développée dans la partie 3 comporte deux volets

- etablissement de cinétiques globales de séchage,
- analyse des processus internes a I'amoncellement de granulés.

L'établissement de cinétiques globales de séchage sera conduit dans les buts suivants .

-nous familiariser avec le matériau et les traitements antérieurs au séchage,

-tester le séchoir experimental et affiner sa mise au point,

-définir les parameétres gue nous utiliserons dans la deuxiéme partie de 1'étude
expérimentale.

Ces expériences ont également permis guelques obervaticns guant & l'influence de la
temperature et de la vitesse de 1'air assechant sur la cinétigue globale de sechage.
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L'étude expérimentale des processus internes a pour buts :

- de mettre en évidence les processus physiques impliqués dans le séchage d'un
amoncellement de granulés de cacutchouc naturel,

- de servir de base aux simplifications du modele theorigue,

- de permettre ie calcul du coefficient de changement de phase de 1'eau.



PARTIE 2

ANALYSE THERMODYNAMIQUE
| DU SECHAGE DU CAQUTCHOUC NATUREL
S0US FORME DE GRANULES
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A/. PRESENTATION DU SYSTEME, HYPOTHESES, YARIABLES D'ETAT

S§10/. Présentation du systéeme, phases, constituants

On aborde la modélisation mathématique du séchage d'un amoncellement de granulés de
caouichouc naturel traversé par un courant d'air, situation rencontrée dans les sechoirs
industriels.

Cette etude theorigue a pour buts :

- de mettre en évidence les phénomenes €lémentaires mis en jeu

- ge proposer des relations pour décrire ces phénomenes,

- de definir un modéle simplifie qui pourra étre intégre pour simuler le séchage de
granulés de caoutchouc naturel.

e systéme considéré (fig. 10-1) est constitué de granulés de caoutchouc naturel hydratés
dont ld tailie est de 'ordre du centimeétre. Ces granulés sont disposes en couche d'une épaisseur
de lordre de SO cm. Le séchage est provoqué par une circulation d'air dans 1'espace
intergranulaire. C'est un séchage dit par entrainement. L'air qui penetre dans la couche a une
temperature Tg et a une humidité relative HRg se charge d'eau sous forme de vapeur et ressort

de 1a couche avec les caractéristiques Ts et HRs.

L'amas de granulés est un systeme triphasique

- la phase solide deformable est composee de globules de caoutchouc relies entre eux pour
former les granulés,
- la phase liquide est constituée du serum piege a I'intérieur des gr:mﬂes'
- ia phase gazeuse est constituée par 1'air humide qui percole entre les grains.

On retiendra quatre constituants pour décrire les phases:

I constituant pour la phase solide,

1 constituant pour la phase liquide,
I'air de la phase gazeuse,

la vapeur d'eau de la phase gazeuse.

Par la suite les indices suivants sont adoptés :

- @ pour une phase quelcongue,
i pour un constituant quelconque,
¢ pour le constituant de la phase solide et pour la phase solide elle- meme
e pour le constituant de la phase liquide et pour la phase liquide elle-méme,
- apour l'air,
- v pour la vapeur d'eau,
- g pour la phase gazeuse,
- ce pour 1'ensemble phase liquide-phase solide.

1 v ” . . ) . . . ' . \

" Au début du séchage, il existe généralement une phase liquide intergranulaire qui disparait rapidement
par égouttage et évaporation. Cette phase liguide ne sera pas prise en compte dans notre étude
théorigue.
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flux d'air

granulés de caoutchouc hydratés

schématisation d'un volume élémentaire représentatif d'un amoncellement de
granuleés.
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Le symbole

z

oL
ndique une sommation étendue sur toutes les phases o ; 1e symbole

2

i
indique que la sommation porte sur tous les constituants d'une phase @.

S11/. Hypothéses

Les connaissances actuelles en matiére de structure interne du caoutchouc naturel et
I'observation d'une couche de granulés lors du séchage suggéere les hypothéses suivantes :

H1 : La matiére constituant les granulés est un milieu diphasique formé d'un squelette
solide deformable sature par le serum. Cette hypothése est suggerée par des observations au
micraoscope 2lectronigue dans le cas des feuilles!.

H2 : On suppese qu'il n'y a pas de phase liquide dans 1'espace intergranulaire ; la porcsité
intergranulaire est supposee entierement occupee par la phase gazeuse. Cette hypothése est
satisfaite dgs lors que le séchage est précedeé d'un égouttage au cours duquel 1'eau intergranulaire
est eliminee dans sa plus grande partie.

H3 : On suppose qu'il n'y a pas de réaction chimique entre les divers constituants et que la
composition chimigue du caoutchouc et du sérum ne varie pas. Les phases solide et liquide sont
assimilées a des phases a composition constante a un seul constituant.

H4 . La taille des pores a I'intérieur des granulés étant de I'ordre du micrometre!, on
admet que 1'égquilibre thermique a 1'intérieur des granulés est réalisé : les températures de la
phase s0lide et de 1a phase liquide sont identiques.

HS : On suppose que les vitesses phénoménologiques du caoutchouc et de 1'eau liquide sont
identiques (le centre de gravité de l'eau et du caoutchouc dans un volume élémentaire
représentatif restent confondus). 11 en résulte que les flux de diffusion de 1'eau et du cacutchouc
par rapport au mouvement de I'ensemble eau + caoutchouc sont nuls.

H6 : On néglige la viscosité a 1'intérieur de la phase gazeuse. Les forces intérieures sont
caractérisass par des pressions.

H7 : On suppose que les accélérations des phases et constituants sont faibles.

TAURIAR. (1988, 1, pp. 69-71)
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S12/. Approche phénoménologique et définition des variables du modéle

On adopte une approche phéncménologique qui assimile le milieu réel a la superposition de
quatre milieux continus occupant tout 1'espace géometrique :

milieu 1 : phase solide,
milieu 2 : phase liquide,
milieu 3 : air,

milieu 4 : vapeur d'eau.

A chacun de ces milieux continus sont associés des champs de variables intensives
phénoménologiques que 1'on peut définir en tout point par une prise de moyenne des grandeurs
réelles microscopiques dans un volume élémentaire représentatif'. Nous n'entrerons pas ici
dans le détail des processus de prise de moyvenne ou procassus de macroscopisation. Nous
retiendrons seulement que les techniques de changement d'échelle confirment 1'approche
phénomenaclogique adoptée dans ce document I

a/. Masse volumique apparente

Pour chaque constituant i, on définit 1a masse volumique apparente p; par:

masse de constituant 1 contenue dans un volume géomeétrique Y
p = (12-1)
mesure de Y

Pour une phase @ composee de n constituants i, la masse volumique apparente Py Bst
definie par :
p =20 (12-2)
i

La masse volumique totale p de 1'ensemble des phases est définie par
p=2p =220 (12-3)
lod o

b/. Yitesse phenoménologique, flux de diffusion

On note?
k

\f
|

4
la vitesse phénomeénologique du constituant i. Cette vitesse correspond a un flux massigue de
constituant i de 1a forme :

PV

1 |
On définit :

- la vitesse barycentrique de la phase & composée de n constituants i :

k k
pava=z PV, (12-4)
i

T FRAS G, (1989 2)

2 Un rappel sur les conventions indicielles est fait en annexe A.
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- la vitesse barycentrique de 1'ensemble de la mixture :
k k k
pVv =Zpava=zzpivi LE2-5)
o o i

- le flux de diffusion du constituant i par rapport au mouvement barycentrique
d'ensemble :

k k k
Ji=p (v -v) (12-6)
- le flux de diffusion de 1a phase & par rapport au mouvement barycentrique d'ensemble :
k k k
J=p (v.-v) (1 2=7)
94 o o

- le flux de diffusion du constituant i de la phase @ par rapport au mouvement
barycentrique de la phase Q :

k_ ok ok _
Ji—pik\/i va) (1 2=8)
En sommant ( 12-6) pour tous les constituants, compte tenu de (12-5) et (12-3), il
vient :
>3 -0 (12-9)
|
o
En sommant ( 12-7) pour toutes les phases, compte tenu de ( 12-5) et (12-3), i1 vient :
k
2 J =0 (i2-10)
04
[0 4

En sommant ( 12-8) pour tous les constituants de la phase @ , compte tenu de ( 12-4) et
de (12-2), il vient:

3 Jo0 $ 3= (3

o/. Energie interne, entropie, température

On notera u; 1'énergie interne massique du constituant i. L'énergie interne massigue de la

phase @ est définie par :

paua=2 p. Y (12=12)
1
L'énergie interne massique u de 'ensemble de la mixture est donnée par :
pu=2 pmum='>—zpiui (12-13)
oL 04 |

On notera s; I'entropie massigue du constituant i. L'entropie massigue de la phase @ est
définie par -
o o e,
pmb()L—ZpiSi (12-14)
1

L'entropie massique totale s de la mixture est donnee par :

ps=2p 5, =22 05, (12-15)
o i

o
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On note :

- T, la température de la phase solide et de la phase liquide conformément a

I'hypothese H4.
= Tg la température de la phase gazeuse.

S13/. Choix des variables d'état

Les variables choisies pour définir 1'état du systéme sont :

- les masses volumigues apparentes Per Por Pye Py respectivement du caoutchouc , de
'eau, de 1'air et de la vapeur d'eau.

- Les températures TC et Tg

En utili§ant la mécanique des milieux hétérogénes1 et 1a thermodynamigue des processus
irréversibles<, nous ailons écrire les équations de bilan de masse, de quantite de mouvement et
d'énergie. Puis, nous établirons le bilan d'entropie et 1a source d'entropie du systéme.

" TRUEDELL D. TOUPINR. (1960, 2)
2 DE GROOT S.R. MAZUR P. ( 1969)
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B/. EQUATIONS DE BILAN

S14/. Bilans de masse

a/. Forme generale du bilan de MaSSe pour un constituant i

Pour un constituant i, ce bilan est de la forme -2,

cu
3
ot
est 1'opérateur de dérivation sur place et
C,
1
represente le taux volumigque de production de constituant 1330 aux autres constituants.

b/ bilans de masse pour 1es phases ef constituants dy systeme

- Phase solige

Pour la phase solide, compte tenu de iI'hypothese H3, e bilan de masse s'ecrit .

LA - (14-2)
OTpr‘ (pc C/,k ‘ -

- Phase liquige

Le bilan de masse de la phase liquide prend la forme :

E ok .
ipe-—(_pe«e]kw (14-3)

»

J étant le taux volumique de masse d'eau qui passe de 1'état hquide 4 1'etat de vapeur.
- &lr

Le bilan de masse de 1'air est de la forme
J / kY
5 =-lpg v 1 A~2]
pr P, R ) k (14-4)

" TRUEDELL D. TOUPINR. (1960, 2, p. 472)

< voir l'annexe A pour les conventions indicielles.
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- Yapeur d'eau
Son bilan de masse s'écrit ;
d y
J .1 L 14-3)
- Phase gazeuse

Le bilan de masse pour la phase gazeuse s'obtient en sommant (14-4) et (14-5) compte
tenude (12-2)et (12-4):

p =—(p Voot (14-6)

En sommant (14-2) et (14-3), compte tenude { 12-2) et { 1Z2-4), on obtient -
o) { ko

=P, =P,V

\ — o] (14-7)
ot ce ce ce '),k

S15/. Bilans de quantité de mouvement

a/. Farme générale du bilan de quantité de mouvement pour un constituant i

Pour un constituant 1, ce bilan est de 1a forme!

v K
i y _ s —‘I\
m P9 A (15-1)

/ m
D
i i

k_ k\=_
Py Y "pi\Vi/i "

ou

K
v
1
est V'accélération du constituant i,

),

représente la dérivée de la vitesse du constituant 1 en suivant son maouvemnent
km

pi
est le tenseur de contraintes partielles du constituant 1,
k

est 1'accélération de la pesanteur,
k
A
!
est la source volumique de guantité de meuvement pour le constituant 1 en provenance des auirss
constituants.

" TRUESDELL D. TOUPINR. ( 1960, 2, p. 567)

5 =
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b/. Bilans de quantité de mouvement pour les constituants et phases du systéme

Compte tenu de 1'hypothése H6, on admet que la partie déviatorique des tenseurs des
contraintes est négligeable dans la phase gazeuse et ses constituants

km

B %km _ 5
P, =p,¢ =3, Vv, s

ou D, est 1a pression phenoménologique et 8XM 1a tenseur unite.

- Phase solide

D'apres I'hypothése H7, 1e bilan de quantité de mouvement de 1a phase solide s'écrit :
k / k_) km K k
= - + N - = O SE-=
P Y. =P Ve R e g A =0 (15-3)

1

- Phase liquide

D'apres H7 :

k. km k k
py=pe(v) P ep g -a=0 (15-4)

e

Comptetenude H7 etde (15-2) :

up ) =-n ep gf-at- 15-5)
pava-pa(va ="P, *P,9 ~A =0 (13

- Yapeur d'eay

Compte tenu de H7 et de ( 15-2):

k k ko Lk .
DVYV—DV(VV)V__DV,'(*'DVQ‘Z-V‘O (15-6)
- Phase gazeuse
On gorit formellement ;
k k) K k
= Vv B + -A =0 (15—7)
pg Yg pg ( g pg, K pg 9 g

g
En négligeant les termes quadratiques de flux de diffusion devant les termes de pression, on peut

montrer ! :

pg,k=pa'k+pv,k (15-8)
)
r
k k k
A=A tA -J— (15-9)
g a v P
\"

TAURIAR. (1988, 1, pp. 105-106)
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- Ensemble phase liguide-phase solide

Formellement, ce bilan est de la forme .

K km k Lk
Pee Yce Pee (\/cejce T pce, m P9 ~ kce =0 £15=18)
avec les relations’ tenant compte de 1'hypothése HS :
ki k k
o= P P (15-11)
ce, m c; m e, m
k ko Kk
b = A (15-12)
ce C e

- Ensemble de 1a mixture

On écrit formellement le bilan de quantité de mouvement pour 1'ensemble de la mixture :

K .
pY =pV “o-pT +pg (15-13)

En négligeant les termes quadrat1ques de flux de diffusion devant les termes de pression,
on peut montrer!

Kkm km
qm—' ptm+l2;%k (15-14)
=€, e 1=4a,Vv
k k
JJ
e v

k
= N

i=cle,a,v pe pV

S16/. Bilans d'énergie interne

a/. Forme générale pour un constituant

En absence d'effets radiatifs, le bilan d'énergie interne est de la forme?

' km k k
pi(ui)i——Di vi,m—qu,k+ui (16~1)
ou
k

J
qi

ast le flux de chaleur 3 travers le constituant i,

.
i

le taux volumigue d'apport de chaleur au constituant i de la part des autres constituants.

"AURIAR. (1988, 1, pp. 103-104)

2 TRUESDELL D. TOUPINR. (1960, 2,p. 613)
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L'expression sur place du bilan d'énergie interne est de 1a forme! :
d kK km K .
—(p.u.)=—(p,u.v.+J.) -P. v
at 11 A ql K |

, * G U F U
i, m i i

b/ Bilans d'énergie interne pour les phases et constituants du systéme

- Phase solide

%, kK k km k
—(pu)=—(puv+J) -P v + U
at e ¢ c ¢ ¢ a/ c ¢, m c
- Phase liguide
d k k km Kk )
—(pu)=—(puv+J\' -P v = % U
ot e \"e e e Tge) e Tem e e
- Alr
a(pt,ﬂ (puv'm)‘ o v +:J
— "=— » . —}.) VI {
ot a a a a a a)’k a a, k a
- Yapeur d'eau

3 , K
— | = - t
Cp, u, p UV, *

ot av

- Phase gazeuse

Ce bilan s'obtient en sommant (16-5) et ( 16-6) et compte tenude (12-12)

d kK ok
a—t(pgug)——z (piuivi +qu) k—'
1=a,Vv ’ 1=a,v

en posant :

~ ~ -

U =4 +Uu
q a v

- Ensemble phase liguide—-phase sclide

En posant
pce Uce - pc uC ¥ pe Ue
et en sommant ( 16-3) et ( 16-4), le bilan d'énergie interne s'écrit:
o : / K K km k
— I - \
at('p uce‘ Z Lpiuivi+qu)k zpi N/i.

i=c,e

~Ju, * !
m e
i=c,e

avec

TAURIAR. (1988, 1, p. 106)

k
+ +
2 SRR N Yy

u_
ce

(16-2)

(16-3)

(16-4)

(16-8)

(16-9)

(16-11)
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- Ensemble de 1a mixture

Le bilan d'enerqie interne de 1'ensemble de 1a mixture s'obtient en scmmant les bilans

d'énergie interne de chague constituant, compte tenu de (12-13)

o . L { k k j _ km ko
o PY T 2 kpiuivi+qu,k 2 Pe Vi m
1=C, 8,8,V L 1=C,e
k . B
—'2 pivi,k+J(uv—ue)+’ p u (16~12)
1=a,v 1=C, 85 8;V

S17/. Bilan d'énergie totale pour 1'ensemble de la mixture, condition de
non production d’'énergie

Pour obtenir une condition de non production d'énergie, on est amené a écrire le bilan
d'énergie totale de 1'ensemble de la mixture. Ce bilan prend en compte 1'énergie cinétique des
differents constituants. |1 est obtenu en sommant les bilans d'énergie interne de tous les
canstituants et les bilans sur place de quantite de mouvement multipliés par vik, la vitesse des

constituants (voir annexe B ). Ce bilan s'écrit.

24 2
o) l «k ( k k I m- ok
—. z pi(ui+—2-vi ]——. Z kpiuivi-qui-Epiv‘ \/.] =
i=c,e,a,Vv i=c,e,a,v , k

k k k k
-Z(ijv;n) —z(p.vi) +tpv g +
i=c,e K eay » K

+

“ 1 [kz k2)
Z ui+J(uv-ue)+-§J vV, TV, )T

i=c,e,a,v

k
> v (17=1)

1 |

+

i=c,e,a,Vv
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La condition de non production d'énergie s'écrit (voir annexe B) :

Uo+U * g+ # JlU = )#*
C e a v Vv e

[ 2 2
k k k
1 kJv e 1 k Ji
ol [ e | > A= =0 (17-2)
pv pe J i=c,e,a,v pi

Examinons le dernier terme de ( 17-2). 11 se met sous la forme, d'aprés la définition du
flux de diffusion ( 2-6):

JS
k k A k k
I A N AR D I WA SR W Qb o)

i=c,e,a,v pi i=c,e,a,v =g, e, 8,¢ i=c,e,a,v

D'aprés 1I'hypothese HS :

(17-3) s'écrit d'aprés (15-12), (12-8) et (15-15) :

[k K kK
k| k} xk(J kw o | Jv}

k 3 . \
kcevce+lv —i+vg a!—-3-+vg PRVAN ] S
P, J \Pa ) P, F’VJ
Compte tenude (12-11)etde(15-9):
k k K k\
k k k }'v X'a k k le v
A vce+J'V —_— =tV A +J— +vJ——— (17-4)
e p, P, L% o, P,

Compte tenude (17-4),de (16-8)etde (16-11), (17-2) devient :

s & (lk ).k
k K
Upe"'u_kcevce‘kg\/ _JIV LA 3
pV pa

J((=O (17-5)
J
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Compte tenu des définitions ( 12-6) et ( 12-8), le facteur de J devient :

] k k2 | k k2 k{ k k k { k k
U - U +—1lv -V -— |V -V =N Yy =y 1=y |y =%y | =
v e 2 v 2 e g\ Vv g e v
Ly) )
1 2 1« k c
U — U +=Yy —=V -V y +y =
V 2 v
2 2 2
] k k 1 K k
u—u+—(v —v\+—v = Y (17-6)
v e 2 v q/ 2 g e
(17-S) devient d'apres (17-6
lk ,k)
A
K K k k v a
uw«“u—kcev —kgvg—u' ———J+
P, P,

2 23
(vk -vk”=0 ¢ ) 7~)
9 e /|

En négligeant les termes quadrat1ques de vitesse de l'ordre de 1 devant les termes d'énergie
interne massique de 1'ordre de 10° (voir chapitre D), (17-7) devient :

k kY
) ) Kok k ko, A,
U +U -A VvV _-A VvV —-J o )=O (17-8)
ce g ce Ce g g p
On note :
%)
%* kK k K
ug=ug+Juv—kgvg—J‘v~—v——a, (17-9)
e, P,
* k k
U =u_ -Ju -A Vv (17-10)
ce ce e ce Ce
La relation ( 17-5) se traduit par
u =-u (17-11

d ce
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S18/. Bilans d'énergie interne pour la phase gazeuse, 1'ensemble phase
liquide—phase solide

Avec les notations précédentes, les bilans ( 16-7) et ( 16-9) deviennent :

a K kN k »*
T (Pg Ug) = —Z (pi u v, qu} k - E O Vi T Yee
I=a,v ' i=a,v

k k A
+A vVt - (18-1)
g 9 p
0 k km k
a(pceuce)—-IZ(puv +J°‘)k Vi m
I=C; 8
AT N (18-2)
. i, K ce ce Ce
=68
Dans la relation ( 18-2), on a posé :
k k k
D.m=nm+p.6m I=cC, e (18-3)

P, est 1a pression phenoménologique du constituant i définie par :

1k .
p. =— P i=c¢, e (18-4)
) 3 1

S19/. Bilans d’'entropie

On va a présent écrire les relations de bilan d'entropie partant de la relation de GIBBS
écrite pour chacune des phases et dérivees en suivant leur mouvement respectif. Une telle
méthode est licite des lors que 1'on considere les interactions entre les particules de deux phases
différentes négligeables devant les interactions entre particules d'une méme phase!, ce qui est
vrai dans le cas d'un milieu dispersé, les interactions entre particules de phases différentes
etant limitées aux interfaces.

a/. Forme généraie du bilan d'entropie pour une phase

Pour une phase & contenue dans un volume V¥, la relation de GIBBS dérives suivant le
mouvement de 1a phase s'écrit 2
n
T (p s, V) =(p u VY +p (V) -2 p(p V) (19-1)

i=1

TBENET J.C. JOUANNA P, (1982, 2)

2 L'application de cette relation a I'échelle macroscopique a été justifiée par FRAS (1989, 3)
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Dans cette relation, Py est la pression phénomeénoclogique de a phase &. Pour les phases solide et
liquide, cette pression est définie par ( 18-4). B est le potentiel chimique du constituant i de 1a
phase .
De cette relation on tire 1'expression du bilan sur place d'entropie pour la phase al:

o _1a( )_( k)+l( k)+
51 Pa) T T 5 P ) T Pa®e V) T T P e Ve )
o d o ,
] K ko[ " }
+?pava,k—2?\\ci_di.k; (19-2)
o 1 o
b/. Bilan d'entropie pour les differentes phases du systeme
- Phase solide
( )]a(u)(svk)+](uvk)
— S T i, a— - a— +
at pv & Tcat p p c c ’k TC pC I c L
] k
“T—DC Y i (19-3)
€
- Phase liguide

0 _15( )_( k)+1( k)+
—(peSe)——— peue peSeVe peueve

ot T, ot kT K
1 k W
F—Dp Vv + = (19-4)
T e ek T
c C
- Phase gazeuse
’ )=Ia( u)-(svk)+](uvk)+
a(pgg Tgat Py Y pggg " Tgkpggg "
| k l“La k i'Lv k uv
P o + o— ) + —_— ) - —_— (19-9)
Tpg‘/gk TJa,k T‘Jv,k TJ 19-5.
g g g d

TAURIAR. (1988, 1,p. 112)
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¢c/. Bilan sur place d'entropie pour 1'ensemble

Ce bilan s'obtient en sommant (19-3), (19-4) et (19-5), compte tenu de (12-15) et

o, ,_bLo .12 ~ ok .
5P T g (e T (P ) 2 (P50,
c g o=C,¢€,(
L(puv+puv\' +-]—(puv) ¥
T J T \"g79 79/
& ' g
+l( ko k )+ 1( k j*
T_ DCV k Deve,k T— pgvgk
€ 9
p’e p'v 1 3 k
AR A AR (156
¢ g g

Compte tenu des bilans (18-1) et (18-2), le bilan d'entropie ( 19-6) s'éerit .

e, __ 1 [ k km k L ko k),
a\pb)—?l z(dq‘,w : vi’mj uce+kcevce}
¢ Ui=c,e
k k)
+_1_ —z ( U v +Jk) + DV —-u*+}'\/+( [&—E! -
T P a ), PiVik ce Tgg ¥
ol i=a,v kpv l:)a
1 (I kN
= Z (pasaa)k+ﬁ——kp ug\/g)k ?\Ogvgk)
o=C,¢,9 9 g
u'e va | K 4
+J[F_T_]+F(_uaJa,k+quV,k) (19-7)
. C g g
D'aprés (12-8) et (12-12),
L i JECu =) (19-8)
pugvgpuv puv— u, -y,
Le dernier terme de ( 19-7) s'éerit d'aprés (12-11):
k
J
I K K Y,k _ _
?(pa\)&k quv,k)— T (b, K (19-9)

9 g
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(% )
Jk‘ J,k
ko ko v . v

Zpivi,k Py Ve, x " Py p—J Py | =

1=a,v a K pv K
P, P P P

k
=pvk—{Jt{—f——"” +Jt[”—”] (19-11)

pa pV ,k pa pV

1 Kk km  k S k&
>t (ps)= 7_— {‘z (\qu’ " + Hi Vi, m) +y + lce \/ce} +

ce
[of 1=Cie
pP. P p p
+Tl [.J (u -u)] +[J'i[_"__\'ﬂ —Jt{a’k— v’k]
g ik pa pv pa pv
| Y
-2 Jzik—u*e+lkvk+J': —-27-
i=a,\" ! d py pa
/ \ k
Iue P’v \Jv,k,
'2 (pusaa)k“"J[T—'?J* T (},I,V‘I.La) (19-12)
o=C,e,q c ! g
Le dernier terme peut s'écrire :
k
J 1
v, k _ ,k _ _ ] _
=t -u)—?—[Jv(pv pa)Jk =) W),
g g ’ q
s ] / ] Kk uv—ua} . TG:k
‘}'[Jv‘”\fua” -JV( = -Jv(p.v-pa>—TQ— (] &=13)
g g K

D'apreés( 15-5) et ( 15-6) et en vertu de I'hypothése H7 :

k k
2 k+k P k+k1 k k k
=l | - 2 - — Vf-J'v (9 -9)=0 (19-14)
L_ P, P )

¥



87

De plus d'aprés la relation intégrale’ :
P p
K . a_ _ LV _ Kk _ _
Jol = B U * ="K \Jng(sél s,) (19-15)
a v d
Posons de plus
k k k
J o=J +J (19-16)
k k k
do=d +] (19-17)

Les vitesses du caoutchouc et de 1'eau étant identiques ( hypothese HS) :

km k km  k km k
Vv + v =TI v (19-18)
c ¢ m e em ce ce,m
en posant :
km km km ‘
n =1mn +1II (19-18 bis)
ce c e

Compte tenu de (19-13), (19-14), (19-15), (19-16), (19-17) et (19-18), le
bilan (19-12) s'écrit :

k Hkm Vk Jk
2 m
“(ps) = -2 = T, —[J T(s—s)}— 29k
ot T, T, T Yok Tg
k kK k
3
—z ( SV) ( p U" 1—] +Acevce+kqu—-
P l T, T T T T
a=C,e,q c g ¢ g
T i -uj
S ) -t | = (19-19)
o U Ty )
9 Pk

Compte tenu de Ta relation thermod\/namiqu92

h
i _ o
T[T]k—(pﬂfk T 1k

ou hy est i'enthaipie massique du constituant i, et ou 1'indice T signifie que le gradient doit étre
évalue a temperature constante, le dernier termede ( 19-19) s'écrit :

T GUGGENHEIM E. A. (1965, p. 25)
2 DE GROOT S. R., MAZUR P. (1969, p. 26)
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K s
k lJ'\/—-IJ'a\}, _ Jv K Tg)k
.Jv( T J _T_(p'v_p'a)T,k—Jv(hv ha)—g_
.9 K g T
g
Avec cette relation (19-19) s'éerit
0 . | k k 1 k k
7(p8)=———(J +Hmvm )——{J +[J‘T(s -s)] }-
ot T qce,k ce ce, k T qg, k vV g Vv a k
C g s
ko k k k
_z ( k) o 1_1 )r}'cevceJrz'gvg4_\J "Le
CRACRTRAIL SRt ) M i e
®=C,e,q e g C g c
k
T J T
_ Kk _ g,k v a N K _ g, k
JV(},LV },La)—-? ?(pv l'La)T,k Jv(hv ha)_—Q—
Tg g Tg

En remarquant que

(19-20)

T T T
K _ g, k .k _ g, k _ K g,k _ B Y
'Jv(hv ha>-—2- Jv(}lv I.La)—z Jv_g-[( hv |.Lv) (ha |.La,]
T T T
g g g
T
ko
s® ~Bifg —g )
v 2 v a
g
(19-21) prend la forme :
0 I k km m 1 k k
E(P S)__:]T(che,k ey T k)—? qu,k-[JV(SV—Sa)} ) -
9 ,
k kK ok
. b w1 e Vee AgVg
PuZaVad ke |T T )T T
a=C,e,g c g c g

(19-23)
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C/. SOURCE D'ENTROPIE, RELATIONS PHENOMENOL OGIQUES

§20/. Source d'entropie

Le bilan d'entropie ( 19-23) se met sous la forme de 1a somme de la divergence d'un flux
et d'une source

a( S)‘-@k +5 (20~13
at P K
soit :
k k
o, _ ace  “ag k _ k
—{psk=n]—tmad 1y =8} 2> (p s,V )| *
c g a=C,e,g p
Kk kK k K
* | ] j A'(:e vce A'g vg IJ'(-) lJ'v J v
R i * t | —m==— | —=—(p —|J.)T -
e T 7 ] T T T T T v a T k
. C g/ c g c g g
k k km‘k
_‘che Tc‘k _'qu Tg,k_nce Vee, m (20-2)
72 T2 Tc
c g
En identifiant (20-1)et (20-2):
K K
k v .
. . B R P N TR (20-3)
T T v v a o oo
c g o=C,e,q
km  k k k
& = - ce ce,m che ¢, k qu Tg,k
Tc T2 T2
c g
k k &k
g AV Ay
—_V( - ) .. L + 2 g +
T p'v I’LaT k T T
g c g
SR * |
] b PRl R (20-4)
T T T, T
o g c g



90

S§21/. Relations phénoménologiques générales

La source d'entropie S apparait comme une somme de produits de flux et de forces
géneralisés.

S= 2 ) ¥ (2111

Dans 1'approximation linéaire de la thermodynamique des phénomenes irréversibles, on
postule que les flux s'expriment en fonction des forces par des relations de la forme!

= X (21-2)
~y Z Luk k e
k

L'application du théoréme de CURIE! interdit tout couplage entre flux et forces d'ordre de
tensorialite différent. D'autre part, les relations d'ONSAGER< s'expriment par :

= | (21-3
Luk “ku T

L'application de ces principes a la source dentropie (Z20-4) conduit aux relations
phenomenologigues suivantes :

- Relations tensorielles

km n |
I = = — (2 1 ‘4)
ce T ce, m
(@
- Relations vectorielles
Tk 1 2 )
Joge “To /T (21-5)
k 2
s -TJkKTg {(21-6)
k
JY - L1 -‘“v_“a)Tk/T (21-7)
k k
(91~
Vo ,lce / T, (21-8)
k k
Y A /T (21-9)

' DE GROOT S. R., MAZUR P. (1969, pp. 30-31)

2 DE GROOT S. R., MAZUR P. (1969, p. 35)
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| -

o

—'Ilm"r'-'

[2]

—Il._.
a

% e

21~7)

(21-8)
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D/. FONCTIONS D'ETAT ET RELATIONS ENTRE GRANDEURS PHENOMENOLOGIQUES
ET PARAMETRES MESURABLES

L'exploitation des relations développées dans les paragraphes précedents nécessitent
d'exprimer les grandeurs qui writerviennent dans ces relations en fonction des variables d'état

PP P P, T T

par l'intermédiaire de fonctions d'état. Certaines de ces fonctions peuvent étre determinees
théoriguement a partir de la thermostatique ; pour d'autres, la détermination fait appel 2
I'expérience.

§22/. Energies internes

Les energies internes sont evaluées en prenant comme &tat de référence :

To=273,15K,
Po = 101325 Pa.

Dans cet état, les energies internes sont posées €gaies a zera.

a/_ Phase solide

En notant C. la chaleur massique du caoutchouc (C. = 1880 J/(kg.K)), V'énergie interne
C C
massique s'exprime par :

u =C. (T.-T) (22-1)
C C C o]

b/. phase 1iquige

On suppase que 1'énergie 1nterne massique de 1'eau dans le caoutchouc est 1dentique a celle
de 1'eau libre, ce qui revient a négliger 1'énergie interne des phases superficielles.

u=C (T -T) (22-2)
e pe ¢ o0

La chaleur massique de l'eau a pression constante, C varie entre 4225 et 4210
J(kgK)~ Uentre 0 et 100 °C. On la considérera constante par Ia ‘:um:

¢/. vapeur d'eau

L'énergie interne massigue de la vapeur d'eau s'exprime par .

R Tg
u =C (T -TH+L{T)- Faranl.
¥ pe o} 0 g %1
avec: L( T ) chaleur latente de vaporisation donnée entre O et 100°C par la formuie de
REGNAULT1
6 3 .
(T )= 107 -2,90 .10 (T —To)

I HOUBERECHTS A. ( 1968, tome 1, p, 383)
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R - constante des gaz parfaits = 8,314 J ( mol. K )71

Mg : masse molaire de 'eau = 18 . 1073 kg mol™!

d/. Air

L'énergie interne massique de 1'air a pour expression :
u,=C,, (T-Ty

Z

C , ftant la chaleur massique & volume constant de 1'air ; C,,, = 720 J/(kg.K)

§23/. Potentiels chimiques

a/. Eau liquide

En negligeant la compressibilité, le potentiel chimique de 1'eau liquide s'éorit!

\
_ l'Le (TC) . * Jem
e ™ TN Pe T
e e
p(TD p
= 4 —
Me *
pe
ou
+
I, ( T)
ne dépend que de 1a température,
De
est 1a pression de 1'eau a 1'échelle des pores,
vV
em
gst le volume molaire de 1'eau,
pe
est 1a masse volumique réelle de 1'eau.
b/. Alr
En assimilant 1'air @ un gaz parfait, le potentiel chimique massique s'écrit :
RT . L(T)
o= Y in(p,) + =2
a ™ a ™
a a

! GUGGENHEIM E. A. (1965, pp. 122-123)

(22-4)

(2a=12

(23-2)

{23-3)
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ou Ma

la pression partiglle de 1'air 4 1'échelle des pores
-+
ua( Tg)
est la partie du potentiel chimigue qui ne dépend que de la température.

c/. Yapeur d'eau

Toujours selon V'hypathese des gaz parfaits, le potentiel chimique massique de ia vapeur
d'eau s'exprime par :

+. %
RT N ].Lv(. Tq)
= —In(p ) + —— (23-4)
oo M M T
e 2
* +
; )
Me v B p.v( Tg,
ont des significations analogues 3
* +
Ma, P, p.a( Tg)
pour Yair.

S§24/. Pression a I'échelle des pores et pression phénoménologique

a/. porosité intergranulaire et porosité intragranulaire

La porosité intergranulaire n, est le volume occupé par 1a phase gazeuse intergranulaire

g
par unité de volume geomeétrique :
V
i, = —t (24-1)
9 v/
1

Soit Yar le volume de la phase gazeuse interne au granule’. On définit 1a porosite

Intragranulaire par :

V V
f qf S a G
€= _;_ = (£4-2)
Y v -V
gr )
oul vgr est le volume occupeé par les granuies,
De (24-2),
‘\!gr =g(V- Vg) (24-3)

! Dans le cas des feuilles, il a été montré par AURIA R. (1988, 1) que le cacutchouc hydrate presente
une structure diphasique. Ce n'est pas le cas du caoutchouc granulé qui n'a pas subi de laminage ni de
crépage. Limportance de la porosité interne au granuié dépend de nombreux facteurs (taux de
saccharose, pH de coagulation, traitements chimiques et mecaniques, etc...).
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(24-1) peut se mettre sous la forme

vc ve qu
R Vvieva (24-4)
4 V v v

En introduisant ( 24-3) dans (24-4J, on trouve

V.oV, gV~ '\/q)

C e
N = | —e=— ===
g v V V
Soit .
\\/F \\IP
n (l-g)=1l-g-—-— (24-5)
g Y V
dou:
1 V Vo
n=1- —+— (24-6)
9 (1-e)\V V
ou encore ;
I pi’ pF‘
ng=1—(—3 -—i""'—; (24-7)
L =g &
p P,
\, € e
ou
= *
DC ; De
sant les masses volumiques reelles du cacutchouc ot de Veau
3
p. = 893 kg/m
* 3
= ( ¢ /
P, 1000 kg/m
On suppose que 'on dispose d'une relation expérimentale
e=¢c( W) {2488

ou w est la teneur en eau des granules.

b/. Pression a l'échelle de 1a porosité interqranuiaire et pression phénoménoiogique

On note

Dg P Da v P, _
la pression totale de 1a phase gazeuse, les pressions partielles de

I"air et de la vapeur d'eau a 1'échelle de la porosite intergranuiaire, avec

0 = +p (24-9)
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L'hypothese des gaz parfaits s'exprime par :
* Mi Di '
by =TT i=av,g (24-10)

R

Entre les masses volumiques réelles

Pa ) PV ) Pg
et les masses volumiques apparentes
pa, Pv, Pg
on a la relation :
p. = N_p 1=a,Vv,d (24-11)

De (24-10) et (24-11), on déduit les relations :

. RT,
b2 = 5 Ps (24-12)
a g
. RT,
= — 4-1
By "W P (24-13)
e g
. RT,
Dg = m pg (24-14)

D'aprés (12-2), Mg st définie par :

p P,
M = =M + —=M (24-15)
g »* e %* a
Dg pg

La relation de GIBBS-DUHEM s'écrit en grandeurs massiques phénoménologiques‘ :
= + + -
dpg P, dua P, dva pg S dTg (24-=16)

alors que cette relation s'écrit en grandeurs réelles :

*

_ »* * . * e
dpg P, dpa *op, du P, 3, dTg (24-17)
La comparaison entre (24-16) et (24-17) entraine d'apres (24-11) :

= X 4-18)
dpg ng dpg (Z24~18;

VBENET J.C. (1981, i, p. 93)
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§25/. Expression de la force thermodynamique de diffusion

Exprimons la force thermodynamique de diffusion
( l'La - p'v )T, k
en fonction de grandeurs accessibles a la mesure::

m(p:) In( p:)
l:I‘La—l’Lv)T,k=RT -

g ™ g
a e K
=RT Pak o Dok (25-1)
g »* 3
U\’la pa e D,

Side plus la pression totale de la phase gazeuse est uniforme, compte tenu de (24-9) :

*

p 1 ] *
9 _ _pT
(u'a - u’v )T, kK R lg ( = »* Dv, k
LMZ p Me DV
RT, M D, )
S =—== g, (23-2)
p, M. ™M, Dg - b,

Mg étant définie par (24-15).

S26/. Expression de la force thermodynamigue de changement de phase

Cette force est de 1a forme :

il
R . (26-1)
T T
c g
D'apreés (23-2) et (23-4) cette force s'écrit
T ) (T
"LP c D R % u
F = — " A - —1In(p L. : (26~2)
T M M v T M
c e Trp e g e
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En introduisant pve(Tc), la pression d'equilibre de la vapeur d'eau avec 1'eau des granulés de
caoutchouc & la temperature T, (24-22) peut s'écrire :

+ * %*
le','e(-rc)+ P, _Rm Py ~
Tc 'M'e T p* Me pve( Tc)
c e
L, (T) R
-y 9 _ _
T = In | Dve(TC)] (26-3)
q e e

Cette force thermodynamique peut se décomposer en deux parties. La premiére,

dépend de

La seconde

+ + *
% (T I, ( Tg) P,
T M T M *
c e g e

ne dépend pas de

¥*

D .
\'
Cette quantité depend des températures Tg et TC, de la teneur en eau w et des caractéristiques

morphologiques du milieu IT. Nous désignerons cette partie de 1a force thermodynamique par :

B(T,T,w,IT)
g C

La relation de changement de phase s'écrit en prenant en compte les termes de couplages :

| =4 * ) -]
P, r
JeL | = In|—— | +B(T, T ,w,0)|+L |=—-=—
<l M p. (T) g €T T
e kve 5 g

c
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soit :
{ *
R By i
J = -K—= + ACT T ,w, 1) (26-4)
™ p (T g ¢
e ve C
avec !
'I 1
ACT,T ,wII)=LB(T T, wTI)+L {---‘-} (26-5)
g c c g C ac| T
c g

Pour évaluer A en un point M d'un élément de volume Y au cours d'une transformation
thermodynamique

T[T ML, TMO, p (M0, p (M), p ML), p MO,
considérons un élément de volume Y' aux limites duguel nous imposons des flux massiques de
constituants et des flux de chaleur tels gu'a tout instant les champs de variables T, Tg, P, Per
P, au voisinage d'un point M' de V' soient identiques aux champs de ces mémes variables au
voisinage du point M de Y, et qu'en tout point de Y', 1a pression partielle

*

P

Vv
de la vapeur d'eau soit egale a la pression d'équilibre Dve]- La masse volumigue apparente de la

vapeur d'eau est alors notée
p

ve

Au cours de la transformation thermodynamique

: . ‘ r - . e
T TQ(M 0, TC(M ROR pa(M U, pve(M L, pe(M 0, pc(M 0]

du point M', la partie de la force thermodynamique

ACT, T w,II)
g’ ¢

est identique a celle existant en M le long de T puisqu'elle ne dépend pas de

3*

Y

v

Le bilan de masse de vapeur au cours de la transformation T' s'écrit :

a = - ’ \k \ + {
E pve = (pve ‘/ve /i’ ) AL Tg’ Tc, w T1 )
soit
AT T WIS = o ( k) (26-6)
g ¢ W, Y Pue Pre Vve K

VBENET J.C. (1981, 1, pp 64-67)
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La relation phénoménologique de changement de phase (26-4) s'écrit

R P d K
J=-Ke In|—— | +2, +(p v ) (26-7)
M1 | atPve T Pretve ),
e ve C ¥
D'aprés (24-13),
P% ng
B =S B (26-8)
g

La vitesse de 1a vapeur d'eau dans la tranformation 1T’ peut s'éerire d'aprés (12-8) :

k
K “Jve K _
vooo= + (26-9)
ve 0 ge
Ve
ou
ok k
" Y,
ve ge

sont respectivement le flux de diffusion de la vapeur et la vitesse de la
phase gazeuse dans la transformation 1. Ces quantités s'expriment par les relations
phenomenologiques (21-7) et (21-9) en remplagant

* *
P, » Py
respectivement par

*
Pye Dge
avec .

Ppe =P, *D

ge a

(26~10)

ve

S27/. Récapitulation du modéle général

a/. Yariables d'état

PP PP T Ty

b/. Relations de bilan

1/ Bilans de masse

- phase solide : formule (14-2)
- phase liquide : formule ( 14-3)

- air: formule (14-4)
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- vapeur d'eau : formule (14-5)

2/. Bilans d'énergie interne

- phase gazeuse : formule (16-7)
- ensemble phase liquide-phase solide : formule (16-10)

3/. Bilans de quantité de mouvement

- phase gazeuse : formule (15-7)
ensemble phase liquide-phase solide : formule (15-10)

c/. Relations phénaménologiques

- relation tensorielle : formule (21-4)
- relations vectorielles : formule (21-5), (21-6), (21-7),(21-8),(21-9)
- relations scaiaires : formule (21-7), (21-8)

d/. Fonctions d'état

= Energies internes massiques :

- phase solide : formule (22-1)
- phase liquide : formule (22-2)
- air : formule (22-4)

- vapeur d'eau : formule (22-3)

Auquelles on ajoute des relations complémentaires pour relier les variables
phénomeénaologiques du modele aux variables d'état.

Comme on peut le constater, le modéle est tres lourd. Sa complexité ne fait que refléter
celle des phénomeénes mis en jeu et le trés fort couplage entre ces phénomenes.

I1 serait hasardeux d'aller plus loin dans les simplifications sans s'appuyer sur
I'expérience. Un des objectifs de 1'étude expérimentale qui va 8tre développée sera de suggérer et
de justifier les simplifications.

Dans e modéle général les échanges de masse et d'énergie entre les granulés et la phase

gazeuse sont décrits par les flux U* ., et J (relations 21-7 et 21-8). Ces phénomenes ainsi que

leur couplage n'ont pas a notre connaissance fait 1'objet de recherches. Cet aspect sera
particulierement abordé dans 1'étude expérimentale.



PARTIE 3

ETUDE EXPERIMENTALE
DU SECHAGE DU CAOUTCHOUC NATUREL
S0US FORME DE GRANULES
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A/. CADRE DE L 'ETUDE EXPERIMENTALE

S30/. Buts de 1'étude expérimentale

Les objectifs poursuivis dans I'etude expérimentaie sont les suivants

1-mise en evidence des mecanismes physigues impliqués dans le sechage d'un
amoncellement de granules de caoutchouc naturel,

2-fournir un ensemile de resultats expérimentaux permettant d'évaluer les termes des
équations developpeses dans la partie 2 afin de degager un modele expleitable numeriguement,

Z-parmi les differents mecanismes gqul apparalssent dans le modeéle theorigue, etudier
pius particulierement le phénomeéne de changement de phase de Veau et permettre la mesure du
coefficient K de la relation ( 26-7 ).

A ce stade, deux possibilités etaient envisageables

-travailler en couche gpaisse pour viser plus particulierement les abjectifs 1 et 2,
-travailler en couche mince pour focaliser 1'etude sur J'abjectif 3,

Compte tenu d'un état de connaissances peu développeé en ce qui concernge l'ensemble des
processus internes, il nous est apparu preferamn d'orienier l'expérience vers une exploration
de ces processus ef il a eté choisi de travailler en couche epaisse. Comme nous le verrons par la
suite, ce choix nous 3 egalement permis d'atteindre 'objectif =

S 2 Sitif ext .=,«m— ontal qui se situg g mi-chemin entre je s
de sechage de laberatoire sera denomme “celiule experimentale de sechage”.

§31/. Présentation de 1'étude expérimentale

Le programme d'expérience propose pour atteindre les objectifs ci-dessus peut étre divise
en deux groupes d'expériences :

-cinetiques globales de sechage,
-mecanismes internes de séchage.

a/. Cinétigues glcbales de séchage

Mous avons commence par des experiences d'orientation gui ont consista en 1'etablissement
de cinétiques globales de séchage. Nous avons soumis des amoncellements de granules a des
conditions de séchage parametrees par la temperature de consigne du sechoir et la vitesse de l'air
moyenne dans la section de passage du Ganler Ge granuies.

Les conditions suivantes ont été expiorées .

- temperature- OO ou 120°C,
- vitessedair: 05,03 0u 1.2 mss,

so0it 6 combinaisons.
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AU cours de ces expériences, nous fixerons e protocole de récolts
et d'usinage du caoutchouc.
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- expérience 1. mesure locale des températures seche et humide de 1air,
= Pxpériencp 23 mesur e du tassement local des granuies,
- expérience 3 : établissement des cinétiques localas |
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B/. CONCEPTION ET MISE AU POINT D'UNE CELLULE EXPERIMENTALE DE SECHAGE

Nous avons congu et realisé une cellule expérimentale de séchage permettant de mener 3
Dien le plan d'experiences prevu. Nous presentons la cellule dans son ensemble, les reguiations
et les dispositifs de mesure.

S§32/. Description de la cellule expérimentale de séchage.

a/ Précentation generale

La figure 32-1 représente la cellule expérimentale de séchage. Des vues de 1a cellule sont
données photos 32-1 et 22-2

Un ventilateur cenirifuge aspire i'air extérieur a iravers un caisson de chaurfags
électrique d'une pms::nne de 24 k'W. L'air chaud est ensuite refoulé dans la conduite amont qui
contient des grillages du tranguillisation destinés a hnrrnxqwrmhpr le flux d'air Puis il traverse
le panier contenant les granulés a sécher avant d'étre évacug 4 1'atmosghére par une cheminge.
Le calsson de chauffage, ie ventilateur, la conduite amont et le panier sont isolés par une
epaisseur de 5 cm de laine de verre. ;

La section intérieure du panier est de 0,34 x 0,34 m s0it 0,1156 m< et sa capacité est
d'une dizaine de kilogrammes de cacutchouc sec.

Le caoutchouc naturel se reétracte au séchage. Afin d'éviter l'apparition de passages

preferentiels d'air entre le bloc de granulés et les parois du panier, nous avons eu recours au

dmpomhf representg figure 32-2. Quatre cadres en tdle d'aluminium munis de joints en
cavutchouc au silicone interdisent le passage de 1'air par les cotes sans entraver le tassement de
'amoncellement. Ces cadres délimitent cing couches, numerotees de 1 a S en partant du bag, gu
contiennent la méme masse de cacutchouc sec. Pour la numeratation des couches et des niveaux,
on se reportera figure 32-3. La section intérieure des cadres d'étanchéite est de 0,245 x 0,245
m soit 0,06 m<. C'est cette section qui est prise en compte pour le calcul de la vitesse
phenomenaglogique de 1'air.

Le séchoir fonctionne en boucle ouverte. Cette configuration permet d'attaguer les granulés
avec un air constant en temperature et en humidite relative.

1S
n

b/. Regulation de 1a vitesse de 1'air

Le ventilateur est entrainé par un moteur triphasé lui-méme alimenté par un variateur
de frequence. Le reglage est manuel, T'opérateur devant contrdler régulierement la vitesse de
I'air et regler la fréquence en consequence. Ce dispositit permet d'ajuster la vitesse de 'air avec
une preécision de l'ordre de 0,05m/s. On s'accordera un intervalle de tolérance sur la vitesse de
+10% de la valeur souhaitée.

¢/. Pequlation de 13 temparature

La puissance de chaufﬂa est contridlée par un regulateur a action PID. Ce réquiateur est de
type autoadaptatif, c'est a dire que 1'appareil calcule lui-méme les paramétres optimaux refatifs
aux actions proportionnelle, intégrale et dérivée. La sonde platine du réquiateur est disposee
dans la conduite amont a 1a sortie du ventilateur. La précizion de la regulation est de 1'ordre du
degre.
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figure 32-1: schéma de la cellule expérimentale de séchage.



photo 32-1:

vue d'ensemble de la cellule expérimentale de séchage.

photo 32-2:

vue du panier en cours de pesage.

IT1



fiqure 32-3:
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S33/. Dispositifs de mesure

a/. Poids du panier

Un dispositif de pesée est comh e d'un bras de levier qui vient sculever le panier sous
I'action d'un vérin pneumatique (fig. 33-1). Un capteur de force électrigue est intercalé entre
le vérin et le bras de levier. Un condmonneur alimente le capteur et transforme sa réponse en
une tension continue que 'on mesure a 1'aide d'un voltmeétre numeérique.

Un étalonnage du systéme de mesure du poids du panier a été effectue en chargzant le
panier avec des masses connues.
Ce dispositif ne nous a pas donné entiére satisfaction pour 1es raisons suivantes :

- le capteur est sujet d une dérive du zero ;
- la réponse du capteur presente une hystérésis ;

le zéro doit donc étre fait avant chaque pesée ce qui allonge e temps d'arrét du séchage ;

- le capteur et l'ensemoble de la chaine sont sensibies aux variations des conditions
ambiantes ; le coefficient de conversion tension/masse est donc susceptible de varier au cours
d'un sechage ;

- des phénomenes dynamiques se manifestent lorsgue le vérin 1ve en bout de course et
retardent la stabilisation de la lecture.

Malgré ces difficultes, le poids du pamier peut étre déterming avec une précision de £50
grammes, so1t sur une masse de 10 kilogramrmes de caoutlChouc S8C, Une precision en teneur en
gau de +0,5%.

b/. vitesse de l'air

La mesure de la vitesse de 1'air est réalisée dans 1a canduite d'entrée par un anemaometre a
micro-moulinet. La vitesse & regler & lentree (v, ) es donnée en foncticn de la vitesse

phénomenclogique souhaitée (v, ), de la section d' entrpe (Z,). de 1a section de passage dans le
panter (S.), des temperatures d'entree et de consigne (T, et T, en Kelvin) par la formule

suivante issue de 1'hypothese des gaz parfaits:

<
1l
<L
w | m(n
— | m——i

14
(€]

¢/ _tempeérature des granules

Cette mesure est réalisée gréce a des thermocoupies Chromel-Alumel gue T'on vient ficher
dans des granulés au moment du remplissage du pamier (1ig.23-2). Plusieurs granulés équipes
s0nt repartls dans |'epaisseur de 1'amoncellement. La lemperature de rewr ence est doninee par
une soudure immergée dans un mélange eau-glace. La tension delivrée est lue sur un
millivoltmetre digital. La précision de la mesure est de V'ordre du degré. Un commutateur
permet d'associer la soudure Troide et le millivoltmétre successivement & tous les
thermaocouples,
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d/. humidité de 1a phase gazeuse intergranulaire

Le principe retenu pour la mesure de Thumidité de Vair dans 1'espace intergranulaire est
celui du psychrometre. Une sonde psychrometrigue est constiuge d'un tube sn PTFE (Téflone )
d'un diametre exterieur de 3 mm dans lequel passent deux thermocouples (g 33-33 L'un
d'eux debouche dans un embout en coton, 'autre sort a V'extérieur du tube a deux centimetres de
I'extrémité. Les thermocouples sont reliés a la méme chaine que pour la mesure de la
température des granuies. Le psychrometre est introduit dans des gaines en PTFE d'un diametre
intérieur 4 mm terminées par un embout grillagé placées a poste a différents niveaux du 1it de
granules au moment du remplissage (fig. 33-4). On introduit la sonde, apres humidification du
coton, successivement dans chacune des gaines jusqu'a ce que 1'extrémité débouche dans 1'embout
grillagé. Le temps de mise en equilibre du bulbe humide est d'environ 30 secondes. La précision
sur la mesure des temperatures seche et humide est de 'ordre du degre.

e/. Tempeérature de la phase gazeuze intergranulaire

La température de la phase gazeuse intergranulaire nous est donnée par |
sec de la sonde psychrometrique Nous avons aussi disposé des thermocouple
intergranulaire en prenant garde qu'ils ne soient pas en contact avec les granulés

e thermocouple
S gans 1'espace

{/. Tassement

Au moment du remplissage du panier, des jauges gont nlacees a differents niveaux (fiq.
33-5). On mesure a différents instants 1a cote de V'exirémité des jauges par rapport a la surface
supérieure du panier. La position de 1a surface supérieure du tas de granulés est aussi relevée
(cote ¢5). La tige des jauges est enduite de grahse qmr_orm ée or. i ra
granules. La préecision de la mesure, réalisée a V'aide V'un réglet

an
aduire 1'adherence avec les
st de Vordre du millimetre

a/. Teneurs en eau locales

La détermination des teneurs en eau locales est réalisée par prélevement d'échantillons de
granuleés dans chacune des cing couches de 1'amoncellement. (15 sont pesés immeédiatement sur
une balance au dixieme de milligramme et placés dans une étuve @ 80°C jusqu'a 1'équilibre. |ls
sont ensuite transféres dans un dessicateur contenant de 1'acide sulfurique concentré place dans
une étuve a 40°C. L'acide sulfurigue imposant une humidité nulle au dessus de sa surface, les
échantillons sont supposés atteindre un état de siccité abselue. Une pesee a lieu chague jour et la
masse anhydre est prise égale a la masse minimale enregistree.

Dans la pratique, 1'échantillen reprend de 1'eau par adsorption entre sa sortie du
dessicateur et le pesage, ce qul exphique qu'on constate parfois une remontee de la masse d'un
lour a T'autre. La détermination de la masse anhydre des échantillons est donc soumise a des
imprécisions dues aux variations des conditions d'humidité ambiante et du temps de sejour hors
dessicateur

La teneur en eau d'un échantillon est égale au rapport de la perte de masse a la masse
anhydre.

On peut estimer la precision sur ies pesages, compte tenu des remarques faites, a +0,01 g
Sur un échantillon d'une cmquamame de grammes, cela conduit a une incertitude relative sur la
teneur en eau de +0,0002, ce qui est trés satisfaisant.

Pour déterminer 1'évclution des profils de teneur en
utilisée . 3 un instant donne du séchage, l'amoncellement ast
aux u1fferem‘.es couches (voir fig. 32-3) ; des mesures de
prélevement dans chaque couche.

gau, une methode destructive est
deccupe en tranches corraspondant
teneur en eau sont effectuées par
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h/. perte de charge a travers le lit de gqranulés

On mesure la perte de charge de 1'écoulement d'air entre T'amont et 1'aval du panier a 1'aide
d'un manometre a tube en U (fig. 33-6). Une branche est reliés a un tube de prise de pression
statique place sous le pamer, l'autre est laissee libre. En pffpr ies pertes de charge dans la
cheminée étant négligeables, 'air 4 la sortie des granules est a la pression atmosphérigue .

S34/. Test du capteur d'humidité

Nous avons procéde a des essais de la sonde psychromeétrigue afin de nous assurer de 1a
validité de ses indications. En effet, cette sonde est assez 2loignee des pré-comaat‘ions de la norme
sur 1a "mesure de I'humidité relative au moven de psychrometres ventiles” NF X 15-011. En
particulier, nous ne connaissons pas avec precision la vitesse de U'écoulement sur 19 manchon
humige.

Une premiére vérification a consisté a comparer les indications des thermocouples sec et
humide a celles de deux thermometres & mercure sec et humide placés dans un méme courant
d'air. |1 a eté constaté une concordance des mesures au degreé pres.

Un deuxieme test s'est déroulé de la maniére suivanie : séchoir a vide, nous avons mesureé
dans la conduite les températures seche (Ts) et humide ( Th} pour differentes temperatures de
consigne et différentes vitesses d'air. Si on admet que les caractéristiques de 1'air atmasphérigue
ne varient pas de maniére importante sur un court intervalle de temps, 1'humidité absolue
calculée d'aprés Ts et Tn doit rester constante quelie que soit 1a température. L'humidité relative
calculée doit étre également indépendante de la vitesse de 1'air.

Les résultats du test sont consignés dans le tableau 34-1

On constate une bonne indépendance des mesures vis a vis de la vitesse de 'air. L'humidité
absolue semble augmenter entre les trois parties du tableau, correspondant a trois tempeératures
de consigne . Cette variation peut s'expliquer par une humidification progressive de 'air initial,
les mesures s'étalant sur plusieurs heures. Toutefois, ces variaticns restent faibles et on peut
conclure a une précision suffisante de 1'instrument pour 1'application envisagee.
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Yitesse d'air (m/s) | Ts (°C) Th (°C) | W (kgdeau/kgd'air sec)| HR (Z)
1 26,75 2525 0,02 89,1
2 27 25.5 0,0203 89,1
3 26,25 25 0,0198 90,8
S 27,25 25,5 0,0202 87,4
1 .

2 57,5 34 0,0247 22,5
3 56 33,25 0,0236 22,8
S S5 33,25 0,024 24,4
1 94 40 0,0262 S
2

3 96 40 0,0254 4,5
S 93 40 - 0,0266 5,3

tableau 34-1: résultats du test de la sonde psychrométrique.
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chaine de mesure de la température des granuleés.

figure 33-2:

thermocouple sec L
i 7

S

i

t ¢

figure 33-3: sonde psychrométrique
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manometre

fiqure 33-6: dispositif de mesure de la perte de charge a travers 1'amoncellement de granulés.
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C/. EXPERIENCES DE MISE AU POINT-CINETIQUES DE SECHAGE

S40/. Programme d'expériences—modes opératoires

La série d'expériences qui va étre présentée a pour buts :

- lamise au point de la cellule de sechage,

- la définition d'un protocole de préparation des granules qui sera conserve tout au long de
'étude expérimentale. Ce protocole va de la récolte du latex au remplissage du panier.

- Le choix des conditions de température et de vitesse de I'air qui seront adoptées dans
I'etude des processus internes ; ce choix sera effectue par une analyse des cinetiques de sechage
globales.

a/. Programme des experiences de mise au point

Le programme d'expériences prévoit six manipulations correspondant aux combinaisons
des parametres suivants :

- tempeérature de consigne : 100 et 120 °C,
- vitesse de 1'air : 0.5,0.8 8t 1.2 m/s.

Tous les autres parameétres etant constants :

- arbres d'origine,

- quantite de latex traité correspondant 4 9 kg de caoutchouc sec,
- DRC'amené 4 30% par dilution,

- traitement au SHA : 1,5 g/kg de caoutchouc sec,

- maturation du coagulum : 18 heures,

- granulation au rotary-cutier equipé de lagrillede 1/2 pouce,
- egouttage : | heure.

Le traitement au SHA conduit @ un coagulum compact et masque 1'effet des variations
naturelles de la composition du latex, en particulier le taux de saccharose, sur la porosite.

Les experiences fournissent les cinetigue de sechage :
w = 1(1),
desquelles on déduit les courbes de vitesse de séchage :
dw/dt = g(w)
w est 1a teneur en eau globale de I'amoncellement definie par :

masse d'eau contenue dans 'amancellement

masse de caoutchouc sec

"'Le DRC (Dry Rubber Content) est éqgal au rapport de la masse de cacutchouc contenue dans un velume V
de latex a la masse de latex contenue dans V. Le DRC est classiguement compris entre 30 et 40 %.



122

b/ Protocole de preéparation des granulés

Le latex é&tant sujet & de nombreuses causes de variabilitd (clone, age des arbres,
variabilité saisonniéere, mode d'exploitation, etc...), 1l convient afin d'assurer la plus grande
reproductibilite des experiences de maitriser autant que possitle les parametres de preparation
du caoutchouc. Pour cette raison, un protocole qui sera appligué pour 1'ensemble des experiences
a été derini.

1/. Récolte

Pour limiter les causes de variabilité, le latex provient toujours des mémes arbres qui
sont saignés les lundis et jeudis. Toute la production est récoltée et melangée dans un méme

reciplent,

2/ Traitement du latex

Dés son arrivée au laboratoire, le latex est traité Les opérations se déroulent dans l'ordre
suivant :

- mesure du DRC ;

- prelevement de la quantite de latex correspondant a 9 kg de caguichouc Sec ;

- adjonction d'une solution de SHA ; homogénéisation ;

- dilution pour obtenir 3Q litres de latex a DRC 30% ;

- détermination de la quantité de selution d'acide acétique a ajouter pour obtenir un pH de
4,8 sur un prélevement de latex de 200 m1 ; calcul de la quantité a verser dans le bac ;

- acidification dans le bac ; homogéneéisation ;

- mise en place de compartiments divisant le bac en quinze volumes égaux.

3/. Granulation, remplissage du panier

Apres 18 heures de maturation, on procede a la granulation comme suit :

- démoulage du coagulum, separation des quinze blocs ;

- granulation de 3 blocs a sec ; les granulés tombent saus le granulateur dans ung trémie
speciale et forment une couche carrée de méme dimension que 1'intérieur du panier, d'environ 6
cm d'epaisseur ;

- on dispose cette couche sur un grillage d'égouttage ;

- on renouvelle V'opération avec les douze blocs restants par groupes de trois.

On obtient donc cing couches identiques qu'on laisse égoutter pendant une heure. Apres
quoi, on procede au remplissage en disposant une & une les cing couches en alternance avec les
guatre cadres d'etancheité, en prenant soin de bien orienter les bandes de caoutchouc au silicone
vers le bas (voir fig. 32-2). L'épaisseur de 1a couche de granulés est d'environ 30 cm.

c/. Experiences de sechiage

Une demi-heure avant le debut du séchage, on préchauffe la cellule a la température de
consigne. Apres mise en plce du panier, on procede au pesage de celui-ci 3 intervalles de temps
variables selon la rapidité d'evolution de la masse, en suivant 1a procedure exposée ci-dessous :

- al'heure prévue, arréter le séchoir ;

mettre le panier et la cheminge en place ;

faire le zéro du systeme de pesée (on actionne la montée du levier seul) ;
abaisser le levier puis le remonter charge du panier ;

noter 1'indication du systéme de pesée ;
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- reposer le panier et remettre le séchoir en route ;

- régler 1a vitesse d'air 4 I'entree ;

- guand deux rmesures successives sont trés voisines, on considere le séchage terming,

Le temps d'interruption pour le pesage est de l'ordre de Z minutes, ce qui est faible devant
le temps total de séchage de 1'ordre de plusieures heures. On peut admetire que 1a cinétigue est
peu modifiée par les operations de mesure,

d/. Détermination de la cinétique

L'établissement d'une cinétique de séchage w = f(t) nécessite 1a connaissance de la masse
anhydre de caoutchouc. Pour cela, il faut déterminer Ja teneur en eau en fin de séchage. A cet
effet, on préléve un echantillon dans les deux couches extrémes (couches 1 et S) et dans la
couche centrale (couche 3) sur lesquels on détermine 1a teneur en eau comme décrit au S33. La
teneur en eau moyenne de 1'amoncellement de granulés est prise égaie & la moyenne des teneurs
en eau mesurees.

A partir de la teneur en eau moyenne des granulés et de leur masse en fin de séchage, on
calcule la masse de caoutchouc sec. On peut alors calculer la teneur en eau moyenne de
T'armoncellement correspondant aux différentes masses mesurées au cours du séchage.

On trace alors la cinétique w=f(t) que 1'on dérive graphigquement pour obtenir ia courbe de
vitesse dw/dt=g(w).

S41/. Cinétique de séchage

a/Résultats

vitesses de 1'air respectivement a 100 et 120°C. Les figures 41-2 et 41-4 représentent les
courbes de vitesse trouvees pour différentes vitesses d'air respectivement @ 100 et 120°C.

b/. Remaraques

Pour des raisons techniques, la plus faible vitesse d'air que nous avons pu obtenir 3 120°C
est de 0,68 m/s au lieu de 0,5 comme prevu.

Le lecteur sera peut-&tre étonné par la durée des différents séchages qui est beaucoup plus
importante que les temps couramment réalisés dans 1'industrie. Cela est di principalement a la
presence des cadres d'étanchéité qui bloquent le passage de 'air sur une portion non négligeable
de 1a section du panier. Les granulés compris entre les cadres subissent donc un séchage tres
lent, ce qu'on constate d'ailleurs visuellement. De plus, 1a cellule de séchage en circuit ouvert
impose aux granulés de la couche inférieure des conditions trés dures : 1'air qui attague le lit de
granulés est toujours sec et & haute température tandis que dans les installations en boucle
fermee, l'air est refroidi et humidifie au debut du sechage. Les granulés doivent certainement
subir un croltage superficiel important qui ralentit la migration de 1'eau.

Le temps de sechage est souvent défini comme le temps au bout duguel la teneur en eau
atteint la valeur de 0,S%. La précision de nos mesurs étant de V'ordre de £0,5% de teneur en
fau, i1 ne nous est pas possible de déterminer valahlement ie temps de sechage.

De plus, n‘oublions pas que le latex d'un méme arbre est sujet @ d'importantes variations
naturelles de ses constituants.
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Ces resmarques nous dictent la prudence dans 1'interprétation des courbes. Cependant,
rappelons que 1'établissement des cinétigues ne constitue pas 1'objectif de 1'étude expérimentale
gssentiellement orientée vers l'analyse des processus internes. Pour atteindre ce but, la
maitrise des parametras experimentaux est prioritaire ce qui justifie la presence des cadres
pour maitriser la wvitesse de l'air et le choix d'une boucle ouverte pour maitriser la
température et 'humidité de 1'air & 'entrée du panier.

¢/, Interpreétation

Malgré les remarques ci-dessus, des enseignements peuvent étre tirés de la comparaison
des cinétiques.

Les ngures 41-1 et 41-3 semblent indiquer gue la vitesse de sechage augmente avec la
vitesse de Vair. Les courbes de vitesse (fig 41-2 & 41-3) fournissent ,ﬂu; d"indications. Le
figures 41-2 et 41-3 montrent que ia vitess e de opchdge ast supérieure pour une vitesse d'air
de 1.2 m/s que pour une vitesse de 0.2 m/s jusqu'a un certain peint ou les deux courbes se
rejoignent. Ce point correspond & une teneur en eau de 208 environ. 1 n'est donc pius
nécessaire en dega de ce point de véhiculer 1'air a une vitesse supérieure a 0,8 m/s. On constate
sur la figure 41-2 que la courbe de vitesse du séchage a4 0,5 m/s reste nettement en dessous des
deux autres. Une vitesee aussi faible ne doit donc pas étre atteinte si ce n'est en fin de sechage.

Les figures 41-5 et 41-7 semblent indiquer que la température entre 100 et 120°C a
tres peu d' mﬂuence sur T'allure du séchage. Encore une Tois, 1es courbes de vitesse donnent plus
d'indications (fig. 41-6 et 41-8). aux forte teneurs en eau, la vitesse de sechage est plus élevée
a 120°C qu'ad 100°C. Arrive un moment ou les courbes de vitesses se croisent : on seche alors
moins vite 8 120°C qu'a 100°C. Enfin, pour des faibles teneurs en gau, 1es deux courbes sont
quasiment superposees. On peut attribuer ce comportement au phénomene de crodiage qui serait
plus violent @ 120°C qu'a 100°C faisant ainsi chuter la vitesse.

Les observations suggerent 1'existence d'une variation des parametres de l'air assechant
(température et vitesse de 1'air) optimale sur le plan de la consommation énergétique.

Classiguement 1'interpretation des cinetiques de séchage s'appuie sur les points critigues
gui marquent le passage entre les difféerentes phases du séchage. Dans le cas d'un produit mince
comme les feuilles de caoutchouc ou d'un produit granulaire en couche mince, les points
critiques coincident avec de brusques changements de pente de la courbe de vitesse de séchage.
Dans le cas du séchage d'un produit granulaire en couche épaisse 1a notion de point critique perd
son sens dans la mesure ou tous les granules ne sont pas dans le méme état au méme moment. Si
I'on voulait vraiment avoir recours a la notion de point critique, on devrait alors les définir de
la maniere suivante :

- le premier point critique apparait dés qu'un granulé sort de la péricde de séchage a
vitesse constante.

- le deuxigme point critique apparait au momant ol tous les granules sont entrés en
periode purement diffusionnelle.

On congoit que ces points critigues ne se manifestent pas clairement sur les courbes de
sechage. Dans notre cas i1 est difficile de situer les points critiques avec precision. Toutefois, les
courbes de vitesse de séchage connaissent un changement de pente évident entre 20 et 40% de
teneur en sau.
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Pour la suite de notre travail expérimental, 1'étude des mécanismes du séchage, nous avons
opté pour une température de consigne de 100°C pour éviter un croutage trop violent Nous
avons choisi une vitesse phénoménologique de Vair de 1,2 m/s pour limiter la durée des
expériences et pour assurer une vitesse d'écoulement suffisante sur ie manchon humide de la
sonde psychrometrique : compte tenu de la porosite de larmoncellement, la vitesse de la phase
gazeuse sera de l'ordre de 2 m/s dans V'espace intergranulaire,

Les experiences de mise au point ont permis d'atteindre les objectifs fixes :

- mise au point de la cellule et des systemes de regulation,
- elaboration et définition d'un protocole de préparation des granulés,
- choix des conditions experimentales pour la suite du travail.

De plus ces expériences nous confortent dans 1'idée que la compreéhension des processus
internes est a 1'heure actuelle insuffisante pour analyser valablement ies observations globales
données par les cinétiques. La suite de 1'etude expérimeniaie qui va élre presentee est orientée
vers cette compréhension.
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figure 41-1:
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cinétiques de séchage
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fiqure 41-2:
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courbes de vitesse de séchage @ 100°C pour différentes vitesses de l'air.
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cinétiques de séchage

teneur en eau (% de la masse anhydre)
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figure 41-4: courbes de vitesse de séchage @ 120°C pour différentes vitesses de 1'air.
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cinétigues de séchage
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fig. 41-5: cinétiques de séchage avec une vitesse d'air de 0,8 m/s et des températures de

100 et 120°C.
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fig. 41-6: courbes de vitesse de séchage avec une vitesse d'air de 0,8 m/s et des

températures de 100 et 120°C.
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cinetigues de séchage

teneur en eau (% de la masse anhydre)
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fig. 41-7: cinetiques de séchage avec une vitesse d'air de 1,2 m/s et des températures de
100 et 120°C. |

vitesse de séchage (% / min)

0.6 ]
0.5 - ST = e R e R R PR A o R A K B R S N o e R S R A TR S R U R N
—t
04—
PP VU 7 A R S
0.2~
0.1 —%i | | —— cin.2, 100°C 1.2m/s
C¥ | —— cin.6, 120°C 1.2m/s
0 4 %
] 20 40 60 80

teneur en eau (% de la masse anhydre)

fig. 41-8: courbes de vitesse de séchage avec une vitesse d'air de 1,2 m/s et des

températures de 100 et 120°C.
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D/. ETUDE EXPERIMENTALE DES PROCESSUS INTERNES DE SECHAGE DU
CAOQUTCHOUC NATUREL SOUS FORME DE GRANULES

S46/. Programme d'expériences

L'étude experimentale des processus internes s'appuie sur la mesure des grandeurs
suivantes le long d'un processus de sechage :

- température des granules,

- température de 1'air intergranulaire,

- temperatures des thermometres sec et humide qui donnent accés a I'humidité relative de
I'air intergranulaire,

- tassement du 1it de granulés,

- teneur en eau des granulies ;

On mesure la pression de la phase gazeuse en amont des granulés pour étudier les pertes de
charges.
Les dispositifs de mesure ont &té décrits au S33.

Pour compléter la connaissance des phénomenes, des mesures de la masse volumique reéelle
des granulés en fonction de leur teneur en eau sont réalisées. Ces mesures donnent acces & la

porasité interne des granulés . €, et & la porosité intergranulaire n .
-
es mesures ont permis d'étudier 1'évolution dans le temps et dans 1'espace de 1'etat
thermodynamique des granulés et de I'air.

Pour des raisons pratiques, 1'etude est scindee en trols experiences :

- experience 1 : mesure des températures seche et humide de I'air intergranulaire,
- expérience 2 : mesure du tassement, mesure de 1a perte de charge,
- expérience 3 : détermination des cinetiques locales de sechage.

Les mesures de la température des granulés sont effectuees dans chacune de ces
experiences.

Les parametres fixes pour toutes les experiences sont les suivants:

- arbres d'origine,

- DRC ajusté a 20%,

- guantité de caoutchouc sec: 9 kg,

- traitement au SHA : 1,5 g/kq de caoutchouc sec,
- pH de coagulation : 4,8

- grille du granulateur : 1/2 pouce,

- température de consigne : 100°C,

- vitesse phénomenologique de 'air » 1,2 m/s,

- chronologie des operations.

La chronologie des apérations est la suivanta:
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fin d'acidification t=0

démoulage, granulation t=18hS0.. .. e U =0

fin granulation t'=0h15
debut remplissage t'=1h30
debut prechauffage t'=1h4S
mise en place panier t'=2h10
debut sechage t'=2h31

De par son caractére destructif, I'experience 3 se compose de plusieurs manipulations.
Pour déterminer la répartition des teneurs en eau & un instant donne, on arréte le sechage et on
préleve un échantillon dans chague couche. La determination du profil de teneur en eau 3 un autre
instant fait 1'objet d'une autre manipulation. L'ensembie des profils permet de tracer la
cinétique de séchage des difféerentes couches que nous appelons cinetigues locales de sechage. Huit
manipuiations sont réalisées dont 1as durées sont les suivantes

- manipulation 3-1: 13 min,
- manipulation 3-2 : 32 min,

- manipulation 3-2 bis: 38 min,

- manipulation 3-3 : 45 min,

- manipulation 3-3 bis: 2& min,

- manipulation 3-4: 73 min,

- manipulation 3-S5 96 min,

- manipulation 3-6: 128 min.

Les différentes couches sont repérées de 1 & S en partant du bas du panier (fig. 32-3).

Chaoue couche est encadres pdr deux niveaux, nurnumtm de O a5 en partant du bas. Les niveaux
1,2, 3 et 4correspondent a 1'emplacement d'un cadre d Uf_d!')r,htﬁﬁ.e‘

S47/. Modes opératoires

Les opérations de récolte, de traitement du latex et de granulation pour les expériences 1,
2 et 3 ainsi que pour les mesures de la masse volumigue reéelle des granulés sont identiques a
celles exposées au 540,

a/. Experience 1

Rappelons que cette experience est plus particulierement consacrae 3 1a détermination des
proms d'humidité reldtw ede l'alr et d emperaturp des granulés.

1/. Remplissage du panier  mise en place des dispositifs de mesure

Pendant 1'égouttage des cing couches, on procede a la mise en piace des thermocouplies dans
les granules. Pour 1‘P><pér.n=nre 1, nous avons dispose deux granulés equipes d'un thermocouple
aux niveaux 1, 2, 3 et 4 (voir fig. 32-32).

Au moment du remplissage du panier, on dispose une gaine de sonde psychrometrique entre
chaque couche, 30it aux niveaux 1, 2, Z et 4 (voir fig. 23-4). Des mesures de température
seche et humide de 1'air en amont et en aval de I'amoncellement de granulés sont également
réalisées.



133

Apres un préchauffage d'une demi-heure, on arréte le séchoir et 1'on met le panier en
place. On procéde au cablage des thermocouples sur le commutateur. Puis on remet le séchoir en
route. L'heure de remise en route correspond au temps t = 0. A des intervalles de temps
variables, on réalise la mesure des températures des granulés.

La mesure des températures seche et humide d un niveau donné se déroule de la maniéere
suivante : )

selection sur le commutateur du thermocoupie humide,

humidification du manchon de coton par trempage dans de 1'eau distiliee,
introduction de la sonde dans la gaine (fig. 33-4), _
observation de V'affichage, détection du palier de température, releveé de a mesire,
sélection sur le commutateur du thermocoupie sec

-releve de la temperature séche.

b/ Expérience 2

Cette expérience est plus particulierement destinée a 1a mesure des tassements.

1/. Remplissage du panier , mise en place des dispositifs de mesure

Une jauge de tassement enduite de graisse siliconée est disposee entre chague couche soit
aux niveaux 1, 2, 3 et 4 comme indiqué figure 33-S.
un grcnule a éte equipe d'un thermocoupie aux niveaux 0, 1,2, 3, 4 et 5 De plus deux

~>

thermocouples sont places dans la phase gazeuse intergranulaire aux niveaux 1 et 2.

2/. Séchage, mesures

des thermocoupies et apres

Aprés les opéerations de mise en place du panier et de céblage
es des huit thermocouples & des

redemarrage du séchoir, on réalise un balayage des températur
intervalles de temps de quelques minutes,

Tous les quart d'heure environ, on mesure les cotes ¢

1 & ¢S (fig 33-35) a 'aide d'un
réglet. Au cours de cette experience, lapression de l'air sous le panier 25t mesuree,

mesu

c/. Expérience 3

Cette expérience a pour but de déterminer 1'évolution du profil de teneur en eau.

1/. Remplissage du panier . mise en place des dispositifs de mesure

Un granulé équipé d'un thermocouple est placeé aux niveaux O, 1, 2, 3, 4 et 5. Deux
thermocoupies sont piaces dans la phase gazeuse intergranulaire & des niveaux variables selon la
manipulation.

-

Z2/. Séchage, mesures

Aprés les opérations de mise en place du panier, de cablage des thermocouples et de
redémarrage du séchoir, on réalise un balayage des températures des huit thermocouples a des
intervalles de temps de quelques minutes.
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A la date prévue, le séchoir est arrété, le bloc de granulés est extrait et découpé selon les
couches. Un échantillon est prélevé dans chaque couche. On prend garde que échantilion couvre
toute 1a hauteur de la couche. Cn réalise sur chaque échantillon la détermination de sa teneur en
gau selon la méthode exposee au 533,

S48/. Résultatls des essais

a/. Températures séche et humide et humidité relative de la phase gazeuse interaranulaire

Les figure 48-1 4 48-6 representent ies emoeratu gs seches et humides de 1'air amant,
de la phase gazeuse 1ntergranulaire des niveaux 1, 2, 3 et 4 et de l'air aval.

On constate qu'a un niveau donné la temperature de V'alr commence par 8ire égale 3 la
termpérature du thermometre humide. L'air est sature. Puis les deux températures divergent
brutalement. L'air s'asséche rapidement. Enfin, la t pprmx ire se rhp tend lentement vers 1a
temperature de consigne. On notera que cette tpmpp ature de consigne n'est jamais atieinte meme
dans 1'air amont. Cela est attribuable aux pertes *..T,err Higues par' les p ‘:x ois de 1a conduite amont
et du panier entre le point de regulation et le point de mesure.

On remarque la similitude de nos courbes de températures séche et humide a 'aval du
panier avec celle &tablie par SETHU et présentée figure 9-2. Les résultats &tablis ici montrent
que cette allure de variation se retrouve a l'intérieur du bioc de granules.

(@]

La figure 48-7 représente lavariation de 1'humidi 19 relative de 1'air aux niveaux 1, ‘2,
et 4 ainsi qu'en amont et en aval du panier déterminées a partir des leSJ("F‘S de tempeérature

seche et humide. Cetle figure met en évidence des variations brutales de hufwuﬁe relative d

'alr pour un observateur place en un point de 1'amencellement de granuigs. La figure 48-7 bis
représente 1'évolution au cours du temps du profn! dhumidite relative de 1'5“" dans |'epaisseur
de 'amancellement et met en évidence 1'existence de forts gradients

b/. Température des granyles

Les figures 48-8 et 48-9 représentent 1'évolution des températures des granules aux
différents niveaux obtenues pendant les expériences 1 et 2. Les figures 48-10 a 48-17
representent les mémes évolutions lors des expériences destructives de mesure des profils de
teneur en eau (expérience 3),

La figure 48-13 donne 1'évolution des profils de température des granulés au cours du
temps. Ces profils presentent un Tront particulierement marqué pour des temps compris entre
20 et 60 minutes. La présence de ce front de température, tout cormme ceux d'humidité relativ
(fig. 48-7 bis) dénate une variation spatiale rapide du regime de séchage des granulés.

¢/ Température de 1a nhase gazeuse intergranulaire et températire des granulés

Les figures 46-19 a 46-30 permettent une comparaison a différents instants de la
température des granules et de la temperature de la phase gazeuse intergranulaire mesurée soit
avec le thermométre sec de 1a sonde psychrométrique (expérience 1), soit avec un thermocouple
placé entre les granules. Les figures indiguent le numeéro de V'expérience et le numero du niveau.

Mis apart les figures 48-23 et 48-26, an peut admetire que les temperatures de 1'air et
des granulés sont trés voisines. Les anomalies constatées figures 48-23 et 48-26 peuvent étre
dues a un défaut de positionnement des thermocouples sur un méme plan horizontal © on peut
constater sur la figure 48- 18 que le gradient de tempéerature peut atteindre S00°C/m ; deux
points espaces verticalement de 1 cm sont & des températures qui différent de 5°C.
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L'ensemble des figures 48-19 a 48-30 nous ameéne a considérer que les temperatures des
granulés et de la phase gazeuse intergranulaire sont egales.

d/. Perte de charge

Au cours des essais, la pression effective de air en armont du panier n'a jamais depassé 15
mm de colonne d'eau. Cette variation est négiigeable par rapport a la pression atmospherique et
11 peut étre considéré que la pression de la phase gazeuse dans 1'espace intergranulaire reste
constante et égale a 1a pression atmosphérique.

e/. Profils de teneur en eau, cinétiques locales de séchage

La figure 48-31 repreésente les profls de teneurs en gau obtenus lors de 1'expérience 3
Cette figure n'integre pas la déformation de V'amoncellement c'est 4 dire que les mesures sont
rapportées a la géométrie initiale du bloc de granulés.

Le profil obtenu @ 13 minutes montre que 1a teneur en eau initiale est
par comparaison de ce profil aux autres profils un décala j Tpneur en aal
ce décalage peut 8tre imputé & 1'égouttage des granulé s qui se poursuit s
SYnerese.

Les profils compris entre 32 et 73 minutes suggerent que le séchage se déroule par la
progression d'un front. Avant le passage du front, les granulés ne séche pas, 1a teneur en eau
reste a sa valeur initiale de 523%.

Au dela de 73 minutes, les profils sont pratiguement linéaires, la perte d'eau devient
nettement plus lente.

A partir des profils de la figure 48-31, on peut deduire les cinetiques locales de séechage
représentées figure 48-32. Rappelons que les point d'une méme cinétigue sont issus
d'expériences différentes. |1 est néanmoins possible de tracer avec une précision satisfaisante
les cinetiques des couches 2, 3, 4 et 5. Pour lacouche 1, les point experimentaux ne permettent
pas de définir correctement le début de la cinétique. cependant il n'v & aucune raison pour gue la
pente de la période a vitesse constante de cette couche s0it pius Taibie que ceile des autres
couches. En effet, le potentiel d'évaporation de 1'air a 1'attague de la premigre couche est au
moins égal a son potentiel d'évaporation a l'attaque des couches supérieures. Nous avons donc
représenté en trait interrompu une pente pour la couche 1 du méme ordre que pour la couche 2.

Les cinétiques de la figure 48-32 présentent toutes la méme allure génerale

- elle commencent par une partie que 'on peut assimiler a un palier au cours duguel la
seule cause du sechage est 1'egouttage ;

- on trouve ensuite une phase & vitesse constante jusqu'a une teneur en eau de V'ordre de

rdrede 4%

de S63. On constate
J e V'ar
s 1'action de la

208 ;
- la fin de la cinétique correspond & la phase diffusionnelie.

La vitesse constante de sechage de la couche S apparait nettement inferieure a celle des
autres couches. La diminution du potentiel de séchage de 1'air dans cette couche peut s'expliquer
par un refroidissement de 1'air et des granulés di & des échanges 2 travers la cheminee,
perceptibles sur la figure 48-18.

f/. Tassements, épaisseur des couches, masse volumigue apparenie du caoutchouc

=

La figure 43-33 représente 1'évolution au cours du séchage des cotes des niveaux 1, 2, 3,
4 et S par rapport & la base du panier. La distance verticale entre deux courbes represente
I'épaisseur de la couche. Ces courbes ne prennent pas en compte la flexion du griilage qui
constitue le fond du panier. L'épaisseur de la couche 1 est donc soumise 3 une grande incertitude.
Nous ne la prendrons pas en compte par la suite.

Les figure 48-34 & 48-37 déduites des courbes de la figure 48-31 représentent la
variation de 1'épaisseur des couches 2, 3, 4 et 5.
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La rétraction latérale totale d'une couche au bout de 300 minutes de séchage est de 15
ce qui est faible par rapport a la dimension initiale de 340 mm. La variation de la 1ongueur des
cotés des couches peut 8tre approximeée par une formule Nnéaire de la forme

c=340-0,05xt cenmm, tenmin

Avec cetie approximation et les courbes de variation de Vepaisseur, on esi en mesure de
connaitre la variation du volume de la couche. La moyenne sur toutes les expériences de la masse
de caoutchouc sec présente dans une couche est de 1,722 kg. On en déduit 1a variation de la masse
volumique apparente du caoutchouc dans chaque couche. La figure 48-38 représente cette
variation.

g/. masse volumique réelle des granulés, porosités intra et intergranulaire

Des granules sont prélevés au moment de la granulation. i1s subiront un séchage dans une
étuve a la temperature de 80°C. A différents instants de leur séchage, on effectue la mesure de
leur masse et de leur volume. Aprés le séchage, les granulés subissent une dessication compléte
et une mesure de leur masse anhydre. Le volume d'un granulés est dptermmp par une technique
de déplacement de mercure identique & celle employée par E. AURIAT Les mesures ont été faites
sur 10 granulés issus de trois coagulations différentes.

A partir ges grandeurs mesurees, on calcule la masse volumique reelle des granulés
définie par :

masse du granuie

p =
ol volume d wilé

La figure 48-39 représente l'ensemble des points experimentaux. Dans le cas de
l'additivite des volumes de caoutchiouc et d'eau et d'un milieu diphasique, 1'expression de la masse
volumique du granulé est la suivante< :

W,p.,pP

€ e
sont respectivement la teneur en eau du grar.u]e‘ la masse volumique réelle du
caoutchouc (893kg/m3), la masse volumigue réelle de T'eau ( 1000 kg/m3). La courbe en
pointillé de la figure 48-39 représenie la relation (43-1) qui est une borne supérieure
théorique de la masse volumique des granulés dans la cas diphasique.

A travers le nuage de points expérimentaux passe une courbe moyenne d'égquation :

-~

pg!" = 68] ,7 + 875,7 W - 787\9 '\N- (48—2)

La différence entre les deux courbes de la figure 45-39 prowenf de ia prasence d'une
porosite gazeuse intragranulaire. Cette porosite est présenie dans le granulé sous forme de
bulles de gaz d'une taille de V'ordre du millimétre dispersées dans le granulé. Entre ces bulles,
le matériau est diphasique. Cette porosité définie par .

TAURIAR. (1988, 1, pp. 73-74)
2ZAURIAR. (1988, 1,p.79)
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_volume de gaz intragranulaire
volume du granule

a pour expression :

(o, +o.w |
Py | P, *PW
£= 1 -~ W] — (48-3)
+ 3y ;
pC pe

que I'on peut etablir a partir de (48-1).

La figure 48-40 représente la variation de la porosité intragranulaire gazeuse en
fenction de la teneur en eau. On G te que i on

a porosvié intragranulaire auamente au cours du
sechage. Cela peut s'attribuer a la presence, aux fortes teneur en Pdu de serum dans les bulles
La porosité intragranulaire gazeuse est done nulle Progressivement, 1'eau est dvacuée des bulles
ce qui tend & augmenter la perosité gazeuse intragranulair

s ple r?-
BIICATS

gr)

Le polynome suivant | issu de (48-2) et (48-3), 25t une bonne approximation de €
€= 0,2365-0,8548 w + 0,787% w (48-4)

Compte tenu de (24-7) et de (48-3), la porosite ntergranulaire ”g s'exprime en

fonction de la teneur en eau, de la masse volumique des granuieés et de la masse volumigue
apparente du caoutchouc par
pl‘ .
n0= T - —(1+w) (48-2)
i ar
La figure 48-41 represente la variation de no en foncticn de ia teneur en eau pour la
couche 3.

S49/. Reconstitution d'une expérience type

Les résultats experimentaux qui viennent d'8tre representes sont issus d'experiences
differentes. Malgre les preécautions prises, une dispersion des résultats essentiellement due a 1a
variapilite naturelle du latex peut se manifester. A titre d'exempie, 1a figure 49-1 montre ia

dispersion enregistrée sur les courbes de température pour les différents niveaux et I'ensemble
des expériences.

Des similitudes tres nettes entre les &volutions

- de teneur en gay (fig 48-32)

- de tempeérature (fig. 45- 7 ot 48-9),

- de 'humdité relative de Vair (fig. 43-7),
peuvent etre observees.
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Ces constatations nous ont amené a reconstituer une expérience type en “"calant” les
courbes des difféerentes experiences les unes par rapport aux autres Ce "calage” est fondé sur
les considérations suivantes :

- la temperature des granules est identique a la température de l'awr

- Une couche 1 ne peut commencer a sécher que si |l nurmdma elative au niveau 1-1 est
différente de 1. Ceci nous permet de faire coincider la fin des paliers de tensur en eau d'une
couche et d'humidité relative du niveau inférisur.

- La température a un niveau donné ne devient differente de la température du
thermometre humide que lorsque 1'humidité relative devient différente de 1. Ceci permet de
faire colncider la fin des paliers de temperature et 4'numidiie relative,

Les résultats de la couche 1 n om pas ete représentés a cause des facunes sur 'évolution e
la teneur en eau, ceux de la couche S a cause de 1'influence thermique de 1

Les figures 49-2, 49-3 et 49-4 1llustrent ce calage Les cinéti 1u»=c locales ont éte prises
sans modifications. Les profils de teneur en eau (fig. 45-31) restent donc inchangés. ch
courbes de température ayant servi de base sont celles de l'expérience 3-6. Les profils

p—

temperature des granules et de 1'air apres calage sont donnes figure 49-5.

Les figures 49-2 4 49-4 montrent des mécanismes de =échage classiques. Pour une couche
1 de I'amas de granulés, on peut distinguer trois périodes .

- pendant une premiére période ou Vair qui atteint la r‘our‘r- est eamre, les granulés
restent & la teneur en eau initiale ou s'égoutient sous V'action de la synérese ; la tempeérature
reste egale a la température d<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>