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RESUME

Le gombo est un légume tropical apprécié dans de nombreuses recettes pour son pouvoir unique
de texturation dG a sa forte teneur en mucilage : il donne aux sauces et aux soupes une
consistance visqueuse et filante. Le séchage et la transformation en poudre du gombo
permettraient une longue conservation, ce qui permettrait de diminuer les pertes post-récolte et
de contribuer au développement des filieres maraichéres et agroalimentaires tropicales par la
transformation en ingrédient alimentaire a haute valeur ajoutée. Or, un échauffement trop
intense serait susceptible de dégrader le mucilage et de faire perdre une partie du pouvoir
viscosant du gombo, il est donc nécessaire de choisir judicieusement les conditions de séchage et
broyage.

La présente étude a ainsi eu pour objectif d’optimiser les conditions de séchage a air convecté
(entre 30 et 90 °C) et de broyage ultracentrifuge. La température de séchage a eu la plus grande
influence : délétére sur les propriétés rhéologiques de suspensions et d’extraits de mucilage de
gombo, favorable pour la conservation et pour "aptitude a I’écoulement de la poudre de gombo.
A température de séchage plus élevée, les particules obtenues sont plus petites, plus réguliéres et
ont une plus faible teneur en eau. A plus grande fréquence de broyage, les particules étaient
également plus petites et de forme plus réguliére, sans impact notable sur la viscosité du gombo
reconstitué.

Le meilleur compromis entre préservation des propriétés rhéologiques du mucilage et
déshydratation suffisante a des fins de conservation a été obtenu avec une température de
séchage de 46,6 °C. La diffusivité effective de I’eau au cours du séchage [1] a été déterminée pour
tous les essais réalisés, ce qui a permis d’évaluer I’énergie d’activation avec I|’équation
d’Arrhenius a 44,01 2,25 ki.mol™" en accord avec la littérature [2]. Une fréquence de broyage
intermédiaire a été jugée optimale pour limiter I’échauffement du gombo et obtenir des
particules suffisamment fines pour favoriser la solubilisation des molécules actives. Le
comportement rhéologique des extraits de gombo reconstitué s’est avéré suivre un modeéle de
Cross rhéofluidifiant. Aprés un séchage a 30 °C, un meilleur pouvoir viscosant a méme été obtenu
qu’avec I’extrait obtenu a partir de gombo frais.
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RESUME

Les poudres cohésives sont largement utilisées dans les industries pharmaceutique et agroalimentaire. Leur
comportement a I'écoulement dépend de nombreux parametres et varie constamment sous l'influence de I'humidité
et de la température, ce qui constitue un enjeu industriel majeur [1].

Afin de caractériser ce comportement, nous utilisons un dispositif de plan incliné motorisé. La méthode développée
par Gans et al. [2] consiste a mesurer I'angle de démarrage 6, c’est-a-dire I'angle auquel la poudre commence a
s’écouler, pour différentes hauteurs de remplissage h. En tragant

une droite dont l'ordonnée a I'origine donne la longueur cohésive
(Figure 1). Le dispositif a été calibré a I'aide de billes modéles, de longueur cohésive et de coefficient de

statique

), on obtient

et la pente donne le coefficient de friction

friction statique connues. Cette méthode est ensuite appliquée a quatre poudres de lactose de la société Meggle :
Granulac® 200, Granulac® 140, InhalLac® 230 et FlowLac® 100, de 30 % a 65 % d’humidité relative a 23°C. La teneur
en eau absorbée est mesurée par sorption dynamique de vapeur d’eau (DVS).

La Figure 2 montre que ni [, ni ug ne varient significativement avec I'humidité relative pour chaque poudre
individuellement, dans la plage étudiée. Cependant, les quatre poudres présentent des comportements tres différents
entre elles, montrant que I"humidité relative seule ne suffit pas a décrire leur comportement rhéologique.

Les isothermes DVS (Figure 3) révélent que chaque poudre absorbe une quantité d’eau différente a une méme
humidité relative. Le FlowLac® 100 présente un pic d’absorption autour de 40—45 %, associé a la transition amorphe-
cristalline du lactose, également détectée par notre dispositif via une chute du coefficient de friction a 40 %.

Perspectives

Un modeéle physique unifié reliant RH

incluant la mesure de I'angle de contact

Linear regression : Inhalac ® 230

%

05 1o 15
heosi@) (cm)

Figure 1 : Mesure de . et u
avec le dispositif du plan
incliné pour I'lnhalac® 230.

I and . 3 a function of Relative numidity.

LR

METIY]

@ E3 E] 63

Figure 2 : 1. et ug en fonction de
I’lhumidité relative pour les quatre
poudres de lactose étudiées.
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Lors du contact entre deux objets, un échange de charges électriques, appelé effet triboélectrique, se produit
couramment dans les systémes naturels comme industriels. Dans les matériaux granulaires, ou d’innombrables
collisions se produisent, cet effet devient significatif et peut entrainer adhésion, agrégation, voire des décharges
électriques susceptibles de provoquer des explosions. Malgré son omniprésence, I'effet triboélectrique reste mal
compris, et les données expérimentales sont essentielles pour faire progresser les modeéles et les théories.

Dans cette présentation, nous étudions I'effet triboélectrique dans des matériaux granulaires transportés par un
écoulement d’air. A I'aide d’une soufflerie miniature réalisée sur mesure en impression 3D, nous examinons
systématiquement l'influence du type de matériau, de la taille des particules, de la masse, de la vitesse de
I'écoulement et de la turbulence de Iair sur la charge triboélectrique. De plus, la distribution spatiale de la charge
générée est cartographiée. Le mouvement des grains est également enregistré avec une caméra rapide, ce qui permet
de corréler la charge triboélectrique avec la dynamique des particules lors du transport et des impacts. Nous
montrons que I"amplitude et la polarité de la charge triboélectrique dépendent fortement de ces paramétres, en
particulier des caractéristiques de la turbulence de I’écoulement.
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Fig. 1. Schéma de la soufflerie et photo d’un tas de poudre emporté par le flux d’air. La charge
électrostatique des grains transportés est ensuite mesurée.
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The quality of parts produced in industry, notably in the lost-foam casting process, strongly depends on the
rheology and flow of sand around the mold. Understanding how grains fluidize with vibration in the
resulting thin granular layers and fill complex geometries requires a detailed investigation of frictional
behaviour (Figure). In our experimental work, we perform characterizations using a well-known rheometric
flow on an inclined plane, adding vibrations through actuators. Free surface flow of grains driven by
gravity, without any slippage at the base, ensures a proper, regular flow [1]. Two samples of industrial
grains, differing mainly in their particle smoothness, were considered, with vibration introduced in both
vertical and horizontal modes, and varying the vibration frequency (f) and amplitude (A) [2]. We show that
the dimensionless acceleration, I = p d3 A (2nf )2/(P d2), where d is the grain diameter, p is the grain
density, and P is the normal stress, is the key factor of grain fluidization, as it links the acceleration force
with the confinement force. One of the important measurements we focused on is the basal layer
thickness, and how it is influenced by the energy of vibration supplied to the system. By plotting the
friction coefficient u with respect to the inertial number I, 12 = 'y2 d2 p/P, where 'y is the shear rate, we
obtained a lower static friction us for accelerations equal to or larger than one, indicating that to suppress
contact between grains, the acceleration force should be equal to or greater than the confining force. This
analysis, with this new setup, helps us predict the critical acceleration above where the static frictional
coefficient us of the grains is negligible, and thus granular flows occur.

- W.

Fig. 1. Figure: Schematic diagram of a grain stacking process (filled from the top) around a
complex shape, before (A) and after (B) imposing vibrations. Illustration of structuration (1) and
filling defects (2). Drawn using Sandspiel.
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Particle shape plays a critical role in the rheology of granular materials. In particular, shape nonconvexity enhances
geometrical interlocking and is expected to increase shear strength [1]. It has even been suggested that such
assemblies may show a “geometrical cohesion” due to entanglement [2]. In this work, we use DEM simulations to
investigate assemblies of hexapod-shaped particles with aspect ratios a ranging from 1 to 9; see Fig. 1(a). The samples
prepared by isotropic compaction under fully periodic boundary conditions are subjected to triaxial shearing until a
steady shear state (critical state) is reached. We show that the shear strength, both in the critical and peak states,
increases monotonically with shape nonconvexity (see Fig. 1(b)) while the packing fraction is a nonmonotonic
function. Using Mohr-Coulomb analysis, we find that even for high shape nonconvexity, the samples exhibit no
geometric cohesion, and the increase in shear strength can be consistently explained by an increase in the internal
friction coefficient. We also analyze the microstructure and the origins of the nonmonotonic variation of the packing
fraction with shape aspect ratio.
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Fig. 1: (a) A snapshot of a packing of hexapods with aspect ratio o = 5; (b) Shear stress g normalized by confining
pressure p as a function of cumulative strain g, for hexapod assemblies with varying aspect ratio a.
Keywords: Granular materials, shear strength, geometrical cohesion, shape non-convexity, Discrete Element Method
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Cementitious suspensions, as well as emerging alternative composed of low-CO, binders exhibit complex rheology,
whose control is key to their processing and performance. These materials can be modeled as dense suspensions of
grains, where local mechanical interactions- such as adhesion and friction - play a central role in the macroscopic
rheological behavior. What drives these local interactions and how do they relate to material formulation remains
however poorly understood, due in particular to the peculiar conditions set by the high molarity and alkalinity of
the aqueous solution, leading to reactivity and non-standard interactions.

In this study, we investigate the properties of aqueous silica suspensions as a model system for cement paste. We
combine rotating-drum measurements at the suspension scale with Atomic Force Microscopy (AFM) at the single-
contact scale to relate local interfacial mechanics to macroscopic flow behavior under physicochemical conditions
approaching that of cement. At the nanoscale, our measurements reveal complex interactions between grains. At
low ionic strength, dynamic friction follows a stress-activated transition from electrostatically stabilized interactions
to Coulomb-like friction. Through slide-hold-slide protocols, we further unveil the presence of significant ageing
when particles are put into contact, which we attribute to chemical bridging by interfacial siloxane condensation.
Quantitatively, the stiction overshoot increases as the logarithm of the contact time, grows sub-linearly with
contact force and shows significant dependence on ionic strength, ionic type and pH, highlighting the complex
microscopic processes at play during contact strengthening. Remarkably, these local interactions have macroscopic
consequences, as rotating drum experiments reveal similar ageing laws and physicochemical dependence at the
scale of the suspension. These results provide key insights into the reactivity of surfaces in aqueous media, and
their macroscopic effects on suspension dynamics, of key relevance for our understanding of cementitious
materials.

KEYWORDS (maximum 5)
Tribology, atomic force microscopy, rotating-drum, ageing.
REFERENCES

J. Comtet et al., Pairwise frictional profile between particles determines discontinuous shear
thickening transition in non-colloidal suspensions. Nat Commun, 2017.

F. Bonacci et al., Contact and macroscopic ageing in colloidal suspensions. Nat. Mater., 2020.

Q. Li et al. Frictional ageing from interfacial bonding and the origins of rate and state friction.
Nature, 2011.

C. Clavaud et al., Revealing the frictional transition in shear-thickening suspensions, Proc. Natl.
Acad. Sci. U.S.A., 2017.



hydrogels doped with organogel inclusions: gelification dynamics and
hardening

Alexy BRUNEL"2, Florian SCHOLKOPF?, Ludovic PAQUIN?2, Fabienne GAUFFRE?, Véronique
VIE! and Arnaud SAINT-JALMES!

!Institut de Physique de Rennes, France
2Institut des Sciences Chimiques de Rennes, France

arnaud.saint-jalmes@univ-rennes.fr

PREFERENCE: Oral Presentation
RESUME

Hydrogels are widely present in food products, especially because of their soft and pleasant
textures. Still as a food sample, hydrogels can also include medical purposes, in particular for
helping dysphagic patients to get hydrated. To go beyond hydration issues and to add some
nutritional values to dysphagia-oriented hydrogels, new composite hydrogels are under
investigation. Here we present results on the design and rheological properties of soft hydrogels
doped with different types of inclusions. Polysaccharides (iota-carrageenan) are used as hydro-
gelators in the aqueous phase to produce the main hydrogel, in which we succeeded to disperse
various inclusions in the liquid state at high temperature. These inclusions are either liquid oil
droplets, oil droplets containing an organo-gelator to create organogel inclusions under cooling, or
solid particles. Under cooling, we investigate the impact of these liquid, organogel and rigid
inclusions on the gelification dynamics and on the mechanical properties, as a function of the
volume fraction of inclusions and of the concentrations of hydro- and organo-gelator (setting both
the softness of the hydrogel and organogel). We show that there are ranges of concentrations where
the inclusions are able to strongly reinforce the hydrogel. This hardening effect is bigger than what
can be predicted considering only the volume fraction. We also show that the gelification
temperature of the hydrogel is increased by the presence of the inclusions, and that small
elasticities can already be monitored well above this gelification temperature. These unexpected
features are explained by considering some interaction and adsorption of the hydro-and organo-
gelators at the surface of the inclusions, and confirmed by measurements at the scale of a single
inclusion and interfacial measurements.

—_—

After cooling, the organo-gelator (octadecanol) has gelified oil inclusions, which are dispersed
within the aqueous phase, itself gelified by the hydro-gelator (iota-carrageenan). The red bar is 50

microns.
KEYWORDS
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La mucoadhésion, définie comme la capacité d’une molécule ou particule a adhérer aux muqueuses,
constitue un enjeu majeur en microbiologie et en formulation pharmaceutique. Son évaluation
repose classiguement sur des approches in vitro, ex vivo et in vivo, souvent complexes et peu
adaptées aux études préliminaires ou aux criblages a haut débit (Bayer, 2022).

Dans ce contexte, le développement de méthodes indirectes, rapides et prédictives apparait comme
un levier stratégique. Parmi celles-ci, la synergie rhéologique, correspondant a l'apparition de
propriétés d’écoulement spécifiques lors du mélange de systéemes en interaction, est souvent
utilisée comme indicateur d’interactions intermoléculaires et inter-particulaires (Chiarentin et al.,
2025).

Dans ce travail, nous proposons d’exploiter cette approche comme un indicateur fonctionnel de
I’adhésion bactérienne en milieu liquide, en prenant pour modéle Lacticaseibacillus rhamnosus GG
(LGG, ATCC 53103), une souche probiotique reconnue pour ses propriétés mucoadhésives liées a
I’expression de pili (Guerin et al., 2018 ; Mu et al., 2023).

Des cultures de LGG ont été mélangées a différentes matrices modeles, et les signatures de synergie
rhéologique ont été analysées. Afin de valider la pertinence de cette approche, les résultats ont été
comparés a ceux obtenus avec des mutants délétés pour les génes impliqués dans la formation des
pili (spaCBA) et la production d’exopolysaccharides (welE). Les interactions ont également été
caractérisées par microscopie confocale, microscopie a force atomique et tests d’adhésion en puits.

Les résultats mettent en évidence une corrélation entre les signatures rhéologiques observées et les
capacités d’adhésion bactérienne, avec des différences attendues entre la souche sauvage et les
mutants affectés dans leurs mécanismes d’interaction. Ces observations sont en accord avec les
résultats obtenus par microscopie et par tests d’adhésion, confirmant la pertinence de la synergie
rhéologique pour caractériser les interactions bactéries - matrice.

Cette étude démontre ainsi le potentiel de cette approche comme méthode rapide, non destructive
et quantitativement pertinente pour I’évaluation de I’adhésion bactérienne en milieu complexe.

MOTS-CLES
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Ces travaux ont pour objectif de développer une méthode d’analyse rhéologique d’une pate a
biscuit sans gluten, afin d’évaluer son aptitude a une transformation par moulage rotatif. Ils
s’inscrivent dans une démarche de valorisation du sorgho en alimentation humaine, pour
promouvoir la culture durable de cette céréale dans un contexte de transition agro-écologique.
Diverses formulations de pates a biscuit a base de sorgho, comprenant des teneurs variées en eau
et en huile, ont été réalisées a I’échelle laboratoire selon un plan d’expériences et caractérisées a
I’aide d’un rhéomeétre rotationnel et d’un texturomeétre (mesures de modules, indice de
relaxation, collant). Les formulations les plus appropriées en termes de cohésion et de collant ont
été testées sur des mouleuses rotatives a différentes échelles (1 puis 7 kg de pate). L’analyse du
plan d’expériences, couplée aux résultats des fabrications pilotes, a mis en évidence I’importance
capitale de la teneur en eau des pates, et a permis d’identifier I'indice de relaxation comme
critere pertinent de prévision de I’aptitude au moulage rotatif des pates étudiées (Fig. 1). Ces
résultats ayant été reproduits avec une autre variété de sorgho, ils ouvrent la voie a une méthode
simple d’optimisation de la formulation tout en garantissant I’aptitude a la transformation.

Indice de relaxation %

82 R? = 0,907
81
80
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Essais pilote: () réussi moyen f_ > échec

in ¥

Fig. 1. Modélisation de I’indice de relaxation des pates en fonction de leur teneur en eau et
aptitude au moulage rotatif lors des essais pilote
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Les mangues vertes, souvent écartées en raison de leur structure ferme riche en amidon et en
pectines, constituent une matrice prometteuse mais encore peu valorisée pour la production de
purée au potentiel texturant. Cette étude vise a comprendre comment les propriétés rhéophysiques
de purées de mangue verte peuvent étre modulées en contrdlant I’état structural de I’amidon et
des pectines.

Des purées ont été élaborées par des traitements thermomécaniques (70 et 95°C), combinés ou non
a des prétraitements enzymatiques ciblés, puis caractérisées par I'analyse de la distribution de
taille des particules, de la gélatinisation de I’amidon et des comportements a |’écoulement et
viscoélastiques des purées.

L’ensemble des systémes présente un comportement rhéofluidifiant, caractéristique des dispersions
végétales concentrées. Les traitements thermomécaniques augmentent la gélatinisation de
I’amidon, sans que cela ne se traduise directement par des modifications des propriétés
d’écoulement et viscoélastiques. Ce résultat souligne que les propriétés rhéophysiques ne
dépendent pas uniqguement de I’état de I’amidon, mais également de la structuration des pectines.
En cohérence, les prétraitements enzymatiques a base de pectinases réduisent la taille des
particules et la consistance, favorisant I"accessibilité de I’amidon a I’eau et a la chaleur. Combinés
au traitement thermique, ils conduisent a des niveaux plus élevés de gélatinisation de I’amidon.
Cette évolution structurale permet une expression accrue du potentiel textural de l’amidon,
induisant des modifications marquées du comportement a |’écoulement et viscoélastique des
purées de mangue verte.

Ce travail met ainsi en évidence que le contrdle des états structuraux amidon—pectines constitue un
levier clé pour ajuster les propriétés rhéophysiques des matrices végétales, ouvrant des
perspectives pour la valorisation de la mangue verte dans des systéemes alimentaires structurés.

MOTS-CLES (5 maximum)

Purée de mangue verte, comportement a I’écoulement, gélatinisation de I"amidon, solubilisation
des pectines, modulation des propriétés rhéophysiques
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Les feuilles de manioc, sous-exploitées mais riches en protéines, fibres, minéraux et composés bioactifs, possédent un
fort potentiel nutritionnel et fonctionnel®. Cependant, leur forte teneur en eau limite leur conservation et leur
valorisation industrielle, faisant du séchage une étape clé de stabilisation. Bien que les conditions thermiques
influencent la qualité du produit fini, I'impact de la température de séchage sur les propriétés nutritionnelles et
bioactives des feuilles de manioc reste peu étudié.

Cette étude vise a évaluer I'effet de différentes températures de séchage (20, 25 et 30 °C), choisies pour préserver les
composés bioactifs, sur les caractéristiques physicochimiques et rhéologiques de poudres de feuilles de manioc broyées
a 12 000 tr/min. Les analyses ont porté sur les paramétres physicochimiques et nutritionnels, notamment la teneur en
eau, cendres, protéines, lipides et certains composés bioactifs. Les propriétés d’écoulement ont été évaluées avec le
rhéometre a poudre FT4, et mises en lien avec la granulométrie et la densité, ainsi que d’autres propriétés fonctionnelles
des poudres.

Les résultats montrent que I’'augmentation de la température de séchage dans la gamme 20 — 30 °C n’a pas induit de
modifications significatives de la composition nutritionnelle ni de la structure intrinseque des particules. Cela est
confirmé par I'absence de différence significative pour la densité vraie, la composition chimique exprimée en base
séche, I'acidité totale et le pH% L'augmentation de la température de séchage a permis de diminuer la teneur en eau
résiduelle et I'activité de I'eau, contribuant ainsi a améliorant les propriétés d’écoulement. On constate en effet une
hausse des densités apparente et tassée, corrélée a une amélioration des indices de Carr et de Hausner. Les résultats
avec le FT4 témoignent d'une meilleure aptitude a I'écoulement et d'une diminution des forces de cohésion entre les
particules. Ces observations confirment que I'impact thermique du séchage module prioritairement la microstructure
et les interactions de surface des particules plutét que le profil chimique de la matrice. A ce titre, le choix d'une
température intermédiaire s'avére étre un compromis judicieux pour concilier stabilité, intégrité nutritionnelle et
performances d'écoulement.

Ces travaux mettent en évidence I'importance de I'optimisation des conditions de séchage pour la valorisation
technologique des feuilles de manioc sous forme de poudre fonctionnelle. Les résultats obtenus pourraient contribuer
au développement d’ingrédients végétaux destinés aux industries agroalimentaires et nutraceutiques.
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Nous présentons le développement de nanocomposites biopolyméres magnéto-sensibles, composés de
solutions d’alginate de sodium et de nanoparticules d’oxyde de fer fonctionnalisées par I'acide 3-
aminopropylphosphonique (APPA). L’originalité réside dans I'utilisation conjointe de mesures rhéologiques
et d’observations optiques in situ pour étudier les mécanismes de structuration sous champ magnétique.
Les résultats démontrent une augmentation marquée de la viscosité a faible cisaillement et des modules
viscoélastiques sous champ magnétique, attribuée aux interactions électrostatiques entre les groupes —
NH3* des nanoparticules et les groupes —COO"~ de I'alginate. Pour la premiére fois, une visualisation directe
des microstructures (taille micrométrique) est réalisée et analysée par une segmentation d'images utilisant
un réseau de neurones de convolution révélant leur réorganisation anisotrope en fonction de I'intensité du
champ magnétique et du taux de cisaillement. Deux taux de cisaillement critiques sont identifiés, marquant
respectivement la réorientation et la rupture des microstructures, tandis que la contrainte seuil,
proportionnelle au carré du champ, confirme la stabilité des agrégats. De plus, une transition fluide-solide
a basse fréquence est observée, démontrant la formation d’un réseau microstructurel dense et anisotrope
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Fig. 1. Corrélation observations optiques et variation de la viscosité en fonction du cisaillement
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This study explores the biomimetic fabrication of multilayered nanocomposite films featuring a cross-aligned
architecture, inspired by the hierarchical organization of natural load-bearing structures, such as the intervertebral
disc and wood cell wall structure. The films were produced through a precise layer-by-layer assembly, where cellulose
nanocrystals (CNCs) were oriented by shear forces, with each successive layer rotated perpendicularly to the previous
one. Additionally, UV-assisted photopolymerization rapidly locked the aligned structures, resulting in stable and
cohesive films composed of locally anisotropic CNC layers. First, the structural anisotropy was tracked from the liquid
suspension phase using small-angle light scattering (SALS) and dichroism to understand the influence of their structure
on the anisotropic organization of the resulting films. Second, small- and wide-angle X-ray scattering (SAXS and WAXS)
analyses of the UV-cured films provided quantitative nanoscale evidence of the permanent CNC alignment in layers,
together with the perpendicular CNC orientation across layers after fabrication. By comparison with unidirectionally
aligned materials, the mechanical performance of the resulting architecturally-structured films is remarkable, as they
exhibit a 51% increase in compression modulus and a 91% improvement in tensile ductility. These findings open up
new perspectives for the design of bioinspired materials with tailored structural and mechanical properties, able to
mimic natural hierarchical architectures [1].

KEYWORDS

Cellulose nanocrystals, Cross-orientation, Small-angle X-ray scattering, Wide-angle X-ray scattering, Mechanical
properties
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Sous |'effet des préoccupations environnementales croissantes, les matériaux biosourcés suscitent
récemment un intérét considérable. Les lignines techniques sont des sous-produits dérivés des
processus industriels, e.g., dans la papeterie ou en bioraffinerie. Ce travail vise a développer un
matériau 100 % biosourcé multifonctionnel constitué de mélanges ternaires polyamide 11 (PA11),
polylactide (PLA) avec des lignines techniques. La structure de la lignine comporte des groupes
phénoliques capables de contribuer aux propriétés globales des mélanges [1]. Dans ce travail, cinq
types de lignines de différentes origines botaniques et issus de différents procédés d’extraction
ont été sélectionnées et incorporées dans des mélanges immiscibles de PA11 et PLA en voie
fondue. Cela permet d’étudier l'influence des lignines sur les transitions morphologiques et
rhéologiques des mélanges, ainsi que leurs propriétés bioactives. Les résultats montrent que les
particules de lignine sont dispersées dans les deux phases, celle du PA11 et celle PLA, et induisent
des phénomeénes de coalescence. En particulier, les particules de lignine favorisent la coalescence
de la phase PA1l et conduisent a la formation d'un réseau de fibrilles. Cela est confirmé par
I’évolution du comportement rhéologique lors d’un balayage en fréquence en cisaillement
oscillatoire de faible amplitude (SAOS), au cours duquel le module de stockage du mélange binaire
sans lignine présente une relaxation caractéristique d’une morphologie nodulaire, en accord avec
le modeéle de Palierne [2]. L’ajout de lignine entraine I’apparition d’un plateau a basse fréquence,
dont la valeur augmente avec le pourcentage de la lignine lorsqu’un réseau de fibrilles se forme
dans les échantillons. En ce qui concerne les propriétés bioactives, I'incorporation de la lignine
dans les mélanges améliore de maniére significative leurs propriétés antioxydantes et
antimicrobiennes.
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We investigated the rheological properties of suspensions of attractive microcapsules, which
unexpectedly formed a weak gel at volume fractions as low as 0.1. These suspensions exhibited a yield
stress ranging from approximately 0.1 to 3 Pa as the volume fraction increased from 0.1 to 0.5 (Figure 1).
In addition, they displayed a frequency-sweep response similar to that observed in attractive colloidal
suspensions (Trappe and Weitz, 2000). A degree of microstructural anisotropy, reminiscent of fragile
matter, was evidenced by the transient fluidization of the suspension when the direction of the applied
stress was reversed. To elucidate the physical origin of the attractive forces responsible for the
microstructure formation, we studied the behavior of capsule pairs subjected to an AC electric field,
demonstrating the presence of Coulombic interactions.

Fig. 1. (a) Suspension of chitosan microcapsules at rest showing spontaneous attraction. (b) Flow
curve of the suspensions showing the presence of a yield stress for volume fraction ranging from
0.1 to 0.4 (from bottom to top).

We concluded that the rheology of biopolymer microcapsule suspensions is predominantly controlled by
Coulombic attractions (Nair et al., 2026), making these systems rare examples of Bingham-like fluids
whose microstructure depends both on the magnitude and the direction of the applied stress (Maleki et
al., 2025).
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Les forces adhésives entre particules sont connues pour induire de nombreux comportements
importants dans les suspensions, tels que la gélification, I’existence d’un seuil d’écoulement ou
encore des comportements rhéofluidifiants. De nombreuses études se sont concentrées sur les
suspensions browniennes. En revanche, la derniére décennie a vu émerger et se renforcer I'idée
selon laquelle la friction interparticulaire joue un role clé dans la rhéologie des suspensions non
browniennes. Dans la présente étude, nous cherchons a mettre en évidence I’effet couplé de la
friction et de I’adhésion dans des suspensions non browniennes a I’aide de simulations résolues a
I’échelle des particules. A cette fin, le coefficient de friction entre particules, 'intensité de la
force adhésive et la fraction volumique en particules sont variés indépendamment. Les effets
compétitifs de I’adhésion et de la contrainte de cisaillement globale sont décrits au moyen d’une
contrainte adimensionnée, ol a désigne le rayon des particules. Inspirés par les modeéles actuels
de suspensions non adhésives, ainsi que par des études antérieures de la littérature, nous
proposons de rationaliser les données au moyen d’une fraction volumique de blocage dépendant a
la fois de la contrainte et de la friction, ce qui est équivalent a un seuil d’écoulement dépendant
de la fraction volumique et de la friction. On observe que la fraction volumique de blocage
augmente a la fois avec la contrainte et avec le coefficient de friction, ce qui reflete le
comportement rhéofluidifiant de ces suspensions. En outre, les contraintes normales, et en
particulier leur contribution de contact, sont étudiées. Leur comportement lorsque le systéme
s’approche du blocage differe significativement de celui observé dans les suspensions de
particules non adhésives. Enfin, a fraction volumique et contrainte suffisamment faibles, les
particules s’effondrent en formant un grand amas dense susceptible de ne pas se déformer, ce qui
empéche toute mesure fiable des lois constitutives. Ce dernier comportement pourrait présenter
un intérét du point de vue expérimental.
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Les pates de chocolat sont des suspensions denses non-Browniennes de particules de sucre et de
cacao dans du beurre de cacao fondu, dont la rhéologie dépend de la teneur en solides et de réseaux
de contacts sensibles a la contrainte, liés au frottement, a I’adhésion et a la polydispersité. Nous
caractérisons ici la rhéologie non linéaire de pates de chocolat noir pré-raffinées et les comparons a
des suspensions simplifiées de chocolat noir modele et de masse de cacao. Les mesures en
cisaillement stationnaire révelent un seuil d’écoulement, une forte rhéo-fluidification, de I’hystérésis
et des contraintes normales compatibles avec des contacts adhésifs et frictionnels. En ajustant la
viscosité avec la loi de Maron-Pierce, nous extrayons la fraction volumique maximale d’écoulement,
dm(0), et construisons la carte d’écoulement qui délimite écoulement et blocage dans le plan (¢,0).
Le chocolat noir pré-raffiné présente une forte augmentation de ¢m avec la contrainte, passant d’un
comportement proche de la masse de cacao a faible contrainte a celui du chocolat noir modele a forte
contrainte, signe d’une rupture progressive des contraintes adhésives. La rhéologie en cisaillement
oscillatoire de grande amplitude montre que la transmission des contraintes résulte de la formation,
de la déformation et de la rupture réversibles de réseaux de contacts. Ces résultats décrivent la pate
de chocolat comme une suspension adhésive dense dont I’écoulement est contrdlé par le frottement,
I’adhésion et la distribution des tailles de particules, et offrent un cadre pour prédire les transitions
entre écoulement, seuil d’écoulement et blocage.

Fig. Carte d’écoulement pour le chocolat noir modele, le chocolat noir pré-raffiné et la masse de
cacao. Les symboles correspondent aux valeurs expérimentales ; les courbes magenta sont des
ajustements fondés sur le modéle proposé par Richards et al. (2020).
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The impact dynamics of non-Newtonian sodium alginate droplets on dry solid surface were
investigated experimentally and through simplified physical modeling over a wide range of
concentrations (1-10 wt%) and impact velocities (0.5-2 m/s). High-speed imaging was used to
characterize droplet spreading, maximum deformation and recoil following impact on a glass
substrate (Fig.1). Rheological characterization revealed strong shear-thinning behavior together
with increasing viscoelastic effects as polymer concentration increased. A simplified one-
dimensional model based on Kelvin-Voigt viscoelastic framework combined with a power-law
viscous contribution was developed to describe the spreading dynamics. The model incorporates
viscous, capillary, and elastic stresses for a thin cylindrical lamella approximation. Despite the
simplified assumptions, good agreement was obtained between experiments and model
predictions for the maximum spreading factor over a broad range of impact conditions. Stress
analysis revealed the existence of two dominant spreading regimes: an inertia—capillary regime at
low concentration and low impact velocity, and an inertia-viscous regime at higher
concentrations and velocities. Elastic stresses were found to mainly influence the recoil dynamics
rather than the spreading phase itself. Based on energy balances, a generalized impact number
accounting simultaneously for inertial, viscous, and capillary effects was proposed to predict the
maximum spreading factor. The proposed scaling law showed a good overall collapse of the
experimental measurements and numerical simulations over a broad range of impact conditions
onto a single master curve, providing a unified framework for predicting the maximum spreading
behavior of sodium alginate droplets.
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Fig. 1. (a) Schematic showing the experimental setup used. (b) High speed camera snapshots
illustrating the impact process of a 4.43 mm 5% wt sodium alginate in deionized water impacting
at speed of ~1.03m/s.
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In this experimental and theoretical study, we assess the extensional relaxation time of alginate
solutions by using dripping-onto-droplet capillary breakup rheometry (DoD). e.g., capillary
thinning and breakup of viscoelastic filaments formed following the coalescence of a millimetric-
nozzle-generated pendant drop with a lower droplet cap of the same fluid contained in a
millimetric cylinder in ambient air (Fig.1). Our approach relies on experiments recorded with a
high-speed camera using alginate solutions with concentrations ranging from 0.1% to 10% by
weight in deionised water. The results are depicted by considering the dynamics of fluid filament
thinning, stress balances, and scaling laws. Extensional relaxation times are resolved from the
filament diameter evolution even for diluted solutions. Additionally, three flow regimes are
highlighted: capillary-inertial, capillary-elastic, and mixed capillary-inertial-elastic. The findings
are summarised in a two-dimensional diagram that correlates the filament breakup time t, with
different flow regimes using the important dimensionless parameter of the problem, e.g., the
intrinsic Deborah number (which relates the extensional relaxation time to the characteristic
capillary-inertial time) for a fixed Bond number (which balances the gravitational stress with the
capillary one). This diagram can be used to quantify both the solution's extensional relaxation
time and the solution-gas surface tension solely from filament breakup times.
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Fig. 1. (a) Schematic showing the experimental setup used here. (b-c) High-speed camera
snapshots illustrating the filament-thinning process for fluids exhibiting low (in b) and high (in c)
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As many industrial and natural flows are governed predominantly by elongational rather than
shear deformation, understanding extensional behaviour is essential for accurately describing
these systems. Consequently, reliable and precise extensional rheometry has become increasingly
important for both fundamental fluid mechanics research and technological applications. This
interest has motivated a recent surge of research into filament-thinning methods. In this work, we
develop a machine-learning (ML) model capable of predicting the diameter evolution of filament
thinning of Newtonian fluids based on two dimensionless parameters characterising the flow
conditions: Ohnesorge and Bond numbers. The model is implemented as a continuous-time
multilayer perceptron (MLP) trained to predict the filament diameter without relying on fixed
time grids. This continuous formulation facilitates direct comparison across datasets with
differing materials, rupture times, or temporal windows. The model is trained using a hybrid
dataset comprising experimental measurements and complementary numerical simulations
(Fig.1a-b). After training, the model accurately reconstructs thinning trajectories and reproduces
pinch-off dynamics with high fidelity, achieving a median MAE of 0.007, RMSE of 0.0098, and an R?
of 0.99 across the dataset. The resulting framework produces instantaneous diameter predictions
D(t) within a few milliseconds, enabling fast parametric sweeps and providing a strong foundation
for ML-empowered rheometry (Fig.1c).
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Fig. 1. (a) High-speed camera snapshots showing the evolution of a typical DoD experiment. (c)

Snapshots illustrating the evolution of a typical DoD numerical simulation. (c¢) ML-predicted
instantaneous minimum filament diameters D(t) against experimental and numerical

instantaneous minimum filament diameters D(t).

KEYWORDS: machine learning, extensional rheology, rheometry, experiments, numerical
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Microfluidic droplet generation is a pivotal topic in Fluid Mechanics supporting a wide range of
high-precision industrial processes, including emulsification, encapsulation, particle synthesis,
biochemical assays, drug discovery, cell analysis, and gene manipulation. Although these
processes involve non-Newtonian fluids, they are very often studied from a purely Newtonian
standpoint, making it difficult to satisfactorily fill the gap between the fundamental
understanding of droplet microfluidics and quantitative predictions for real-life applications. In
this study, we combine experiments and numerical simulations to highlight the physical
mechanisms driving the generation of shear-thinning viscoelastic drops. Experiments are
performed using a Raydrop device (e.g. an axisymmetric co-flow-focusing geometry), as well as a
low-viscosity mineral oil (dispersed phase), and alginate and xanthan gum solutions (continuous
phases). The experimental outcomes are compared with corresponding 3D numerical-simulation
results for which the viscosity of the non-Newtonian continuous phase is described by a Carreau-
Yasuda equation. These comparisons allow us to underline significant shear-thinning and
viscoelastic effects on the drops’ shape and frequency generation.

KEYWORDS: microfluidics, non-Newtonian fluid, numerical simulations, experiments.
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Dip-coating is widely used in industry where achieving uniform layer thickness is critical. Instabilities such as
dripping are influenced by withdrawal speed, object geometry, orientation relative to gravity, and rheology, leading
to many types of defects. This work investigates experimentally and theoretically dripping of thin flowing films of
colloidal suspensions facing gravity, fed at controlled flow rate, for various inclinations and volume fractions. The
latter controls the liquid rheology, from Newtonian to viscoplastic behaviors, while flow rate controls base flow
velocity and thickness; inclination controls the instability. We experimentally investigate flows down arbitrary long
planes of TiO; particles in glycerol, while flow width is of the order of the capillary length. Doing so, we make sure
basic flow and instabilities are 2D, instead of forming rivulets (narrow flows) or complex dripping patterns (wide
flows). Laser profilometer and image analysis were used to measure the flow at high spatial and time resolutions.
For Newtonian fluids we show that sufficiently large velocities and inclination angles give convectively unstable
flows, forming spatially amplifying waves. Wave frequency, wavenumber and spatial amplification rates are clearly
linked to the most unstable mode of instability, selected by the capillary length, which is proven theoretically using
linear stability analysis [1]. Up to a finite wave amplitude, drops form and detach faster than the wave period,
leading to a global periodic flow, fully characterized. Adding particles leads to viscosity increase and appearance of
a moderate (compared to flow wall shear stress) yield stress and shear thinning behaviour. We then show filler
content (i) increases/decreases flow thickness/velocity, mostly due to viscosity increase; (ii) favors the appearance
of multiple convectively unstable modes. We then show how these modes are due to competition or synergy of
capillarity and yield stress effects and investigate their interaction.

Fig. 1. Dripping Liquid films.
MOTS-CLES (5 maximum)
Flow instabilities , Non -newtonian fluids ,Linear stability analysis.
REFERENCES

Brun, P.-T., Damiano, A., Rieu, P., Balestra, G. et Gallaire, F., Rayleigh-Taylor instability under an inclined
plane, Physics of Fluids, Vol. 27, 2015, 084107.

25



STIFFENING EMULSIONS WITH BUBBLES
Gustavo INCIARTE?, Maxime SCHNEIDER?, Olivier PITOIS?, Frangois BOULOGNE? and Anniina
SALONEN®

sciences et ingénierie de la matiére molle, ESPCI Paris - PSL, France
’Laboratoire de physique des solides, Université Paris-Saclay, France
®Laboratoire Navier, Université Gustave Eiffel, France

anniina.salonen@espci.fr

PREFERENCE: Oral Presentation
RESUME

Concentrated emulsions are viscoelastic materials whose mechanical response arises from the
deformation and rearrangement of droplets. The addition of gas bubbles to an emulsion can
either soften or stiffen the resulting material. In concentrated emulsions, this behavior is
generally described by continuum approaches in which the effect of bubbles is governed by the
elastocapillary number, comparing the elastic modulus of the emulsion to the bubble Laplace
pressure [1,2]. We have previously shown that, in emulsion gels, the incorporation of small
inclusions can increase the elastic modulus through an increase in the effective solid volume
fraction and through a restructuring of the network around the inclusions [3].

We investigate the mechanical properties of aerated attractive emulsions. We show that the
addition of bubbles can increase the elastic modulus significantly beyond the predictions of
continuum elastocapillary models. The observed stiffening suggests that the bubbles do not
behave as passive inclusions, but instead interact with the attractive emulsion microstructure in a
manner that enhances the mechanical response of the material. These results indicate that the
rheology of aerated attractive emulsions cannot be fully captured by continuum elastocapillary
descriptions alone and highlight the importance of microstructure—bubble interactions in
determining their macroscopic properties.

Gas bubbles in an emulsion.
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La demande pour des formulations durables et a haute performance a conduit au développement de
systémes a base de stratégies durable et de stabilisation alternatives. Les huiles végétales amazoniennes,
telles que les huiles de Mauritia flexuosa (buriti) et de Carapa guianensis (andiroba), sont riches en
composés bioactifs avec un potentiel photoprotecteur et répulsif pour les insectes (Montenegro et al.)
Cependant, leur incorporation dans des systémes stables reste difficile en raison de I'instabilité dans les
émulsions classiques a base de tensioactifs. Les émulsions de Pickering, stabilisées par des particules
solides, représentent une approche prometteuse pour améliorer la stabilité tout en réduisant I'utilisation
des tensioactifs synthétiques (S.Peito et al., J.Q. Chen et al.). Les émulsions ont été préparées avec des
concentrations de particules de 3,5 % (p/p) en utilisant un ratio huile-eau défini avec présence ou non
d’ions calcium ou calcium-aluminium. L'analyse rhéologique a montré une augmentation de la viscosité
lors de la formation de I'émulsion par rapport aux huiles pures, indiquant un effet de structuration induit
par les particules. De plus, I'ion calcium augmente cette viscosité pour les particules les plus hydrophiles.
L'analyse par balayage d’amplitude a révélé que les émulsions d'huile d'andiroba présentaient
principalement un comportement solide viscoélastique (G’ > G”), en revanche pour les huiles a base de
buriti, elles ont un comportement majoritairement liquide viscoélastique. Enfin, a I’aide d’un balayage en
fréquence, les huiles de buriti ont montré une faible stabilité dans le temps contrairement a I'huile
d’andiroba.
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Les suspensions non-browniennes de fibres présentent une rhéologie étroitement couplée a leur
microstructure, en particulier a l'orientation collective des fibres sous cisaillement. Dans les
régimes concentrés, les interactions fibre—fibre conduisent a des comportements fortement non
newtoniens associés a une structuration anisotrope du milieu [1]. L’ajout d’un faible volume de
fluide secondaire permet la formation de ponts capillaires entre fibres, introduisant des
interactions attractives qui modifient la microstructure et la dynamique sous écoulement. Nous
caractérisons expérimentalement la microstructure de suspensions de fibres avec et sans ponts
capillaires par imagerie optique en géométrie de Couette iso-indice. Les distributions d’orientation
réveélent une dépendance marquée a la fraction volumique de fibres. Des expériences de
shear-reversal mettent en évidence un régime transitoire de réorganisation de la microstructure
apres inversion du cisaillement [2]. La présence de ponts capillaires ralentit la réorientation des
fibres et renforce la persistance d’états microstructuraux hors équilibre, soulignant leur rdle clé

dans le couplage microstructure-rhéologie.

Fig. 1. Microstructure d’une suspension de fibres sous cisaillement
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Non-Brownian suspensions of soft particles are model systems for studying the link between
particle deformability, microstructure, and flow properties. Here, we investigate transparent
suspensions of Aquakeep hydrogel particles, with an elastic modulus of the order of 1 kPa, over
volume fractions ranging from 5% to 75%. To make the particles optically detectable, a
fluorescent dye is dispersed within the particulate phase.

These suspensions are characterized using a custom-built
three-dimensional visualization setup coupled to a
commercial rheometer. This setup allows the positions and
trajectories of the particles to be tracked in three dimensions
during flow. Particle positions provide access to the 3D
microstructure under shear, as well as to the local volume
fraction. Particle trajectories are used to reconstruct the
velocity fields and estimate the local viscosity.

Fig. 1. Image 3D and

segmentation of the suspension
This approach makes it possible to overcome the limitations of macroscopic rheometry when the
flow becomes heterogeneous [1]. In our suspensions, near-wall structuring and local variations of
the shear rate across the gap make macroscopic rheometric measurements difficult to interpret
directly. Local measurements instead provide access to the rheological properties effectively
explored by the material.

We analyze the evolution of the mechanical behavior with volume fraction. The material exhibits
a transition from a yield-stress-free shear-thinning fluid to a yield-stress fluid, comparable to a
hydrogel, once the volume fraction exceeds a critical value that we determine experimentally [2].
The local rheology results will be discussed together with pair distribution functions and
compared with those obtained for suspensions of rigid spheres, in order to highlight the specific
role of particle deformability in the microstructure and constitutive laws of these concentrated
suspensions.
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Les suspensions concentrées de particules solides non browniennes sont couramment
rencontrées dans divers pans de I’industrie [1]. Dans le domaine du nucléaire, et particulierement le
conditionnement de déchets, nous sommes amenés a étudier le comportement a I’écoulement de ce
type de suspensions afin de fournir des données d’entrée pour les codes de calcul et ainsi optimiser
les procédés de mise en forme. La nature des suspensions est diverse, les matériaux cimentaires, les
suspensions de verre ou encore les enrobés de bitume en sont quelques exemples, |I'objectif
principal étant d’augmenter la fraction volumique de déchets dans ces matrices.

Dans cette étude, nous nous intéressons a des suspensions modéles mono et polydisperses
sphériques ou anisotropes a diverses fractions volumiques. Dans un premier temps, des billes
monodisperses suspendues dans une huile silicone newtonienne ont été étudiées en régime
permanent et en inversion de cisaillement et les résultats obtenus sont en parfait accord avec les
données de la littérature [2] pour ce systéme purement frictionnel. A fraction volumique et
contrainte équivalente, la viscosité des suspensions de particules monodisperses sphériques est
plus faible que pour les suspensions a particules anisotropes, et au contraire, elle est plus élevée
que pour les suspensions sphériques polydisperses. Dans un second temps, nous avons caractérisé
ces suspensions en régime transitoire en appliqguant des rampes montantes et descendantes de taux
de cisaillement ou de contraintes. Les résultats mettent en évidence deux régimes: une
rhéoépaississement a faible contrainte et une rhéofluidification a haute contrainte, séparés par une
contrainte limite qui semble dépendre uniquement du matériau des particules. Le
rhéoépaississement est d’autant plus important que la fraction volumique est élevée, alors que le
régime de rhéofluidification correspond au régime classiquement observé sur les suspensions
denses non browniennes, les viscosités relatives obtenues lors des rampes étant en parfait accord
avec celles obtenues en régime permanent. L’influence de la polydispersité et de I’anisotropie des
particules sera discutée.
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In France, high-level and long-lived nuclear wastes are immobilized in alumino-borosilicate glass. The formulation of
these glasses for radioactive waste conditioning balances two key objectives: maximizing waste incorporation into the
glass matrix while ensuring both its technological feasibility and long-term stability. Currently, these glasses are
formulated to avoid any crystallization in the melt. However, the tolerance of crystals in the glass melt could allow to
reach higher waste loadings, which would decrease the number of glass-containers and therefore the cost of the long-
term storage.

This study aims to determine the rheological behaviour of glass melts when undergoing crystallization. The system of
interest is a simulated simplified nuclear glass. The initial composition was selected to promote the precipitation of
Apatite crystals (Ca;Ndg(SiO4)s0,), which are known to have an acicular shape [1], [2].

The glass was first elaborated at 1250°C and quenched to room temperature in order to obtain homogeneous glass.
Then, thermal treatments were performed under both quiescent and sheared conditions on separate portions of the
material. Thermal treatments in quiescent conditions, combined with XRD and SEM post-mortem analysis, allowed the
characterization of apatite crystals: their thermal domain, morphology, and their quantity. For thermal treatments in
sheared conditions, the glass was put in a platinum-rhodium cylindrical crucible and inserted in a stress-controlled
high temperature rheometer that can reach 1450°C [3]. A large gap Taylor-Couette geometry was used to perform
steady state and step rate experiments at different temperatures. The rheological results are then interpreted based
on the crystallization characteristics obtained under quiescent conditions. These results show that below a critical
crystal fraction, the flow of the melt is described by a Newtonian behaviour. However, above a critical crystal fraction,
viscosity increases and the material exhibits a shear-thinning behaviour with a yield stress that can be well described
by a Herschel-Buckley model. Finally, the influence of shear rate on the crystallization dynamics is also investigated.
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Les verres d’oxydes sont des matériaux amorphes constitués d’un réseau tridimensionnel
d’atomes liés par des liaisons covalentes. Leur propriété caractéristique est la transition vitreuse,
qui marque le passage d’un état liquide a haute température — ou la structure est en équilibre
thermodynamique — a un état vitreux a basse température, ou la structure est figée hors
équilibre en raison de I’augmentation des temps de relaxation structurelle avec la diminution de

la température.

Cette étude porte sur I’analyse rhéologique de verres borosilicatés a I’aide d’un rhéomeétre haute
température équipé d’une géométrie Couette a large entrefer, usinée dans un alliage
platine/rhodium. Ce dispositif permet de réaliser des mesures jusqu’a 1520 °C.

Dans un premier temps, I’évolution de la viscosité en fonction de la température a été déterminée
a partir de courbes d’écoulement. Les résultats s’écartent d’un comportement arrhénien et
peuvent étre modélisés par des lois empiriques, telles que le modéle de Vogel-Fulcher-Tammann
(VFT).

Ensuite, des balayages en fréquence ont été réalisés dans le domaine linéaire a différentes
températures. A haute température, un comportement typique de liquide visqueux newtonien est
observé. A plus basse température, le module élastique (G’) domine le comportement visqueux
(G”’), et le verre adopte un comportement proche de celui d’un solide. La transition entre ces deux
régimes viscoélastiques est marquée par un point de croisement unique (G’ = G’’), qui, grace a une
superposition temps-température (TTS), peut étre extrapolé a un temps caractéristique dépendant
de la température. Le comportement global des systémes est alors décrit par un modeéle de
Maxwell.

L’étude de différentes compositions d’échantillons permet de mettre en évidence I'influence du
degré de polymérisation du réseau silicaté sur les parameétres viscoélastiques des verres.
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On présente une technique relativement simple de rhéométrie, basée sur des mesures d'épaisseur
et de débit (massique ou volumique), couplée a des corrections de type Rabinowitsch, le tout
permettant de remonter a une loi de viscosité fonction de la vitesse de cisaillement pour des
écoulements gravitaires a surface libre.

On montrera son application sur des écoulements sur plan inclinés et le long de cylindres, pour
suspensions glycérol/TiO, de différentes fractions volumiques.

L'intérét de la méthode de base est qu'elle permet de s'affranchir de mesure de vitesse locale.
Une limitation étant la gamme relativement faible de vitesses de déformation (autour d'une

décade) utiles, I'écoulement étant supposé a nombre de Reynolds négligeables. On montrera que
cette gamme peut s'étendre raisonnablement pour des nombres de Reynolds modérés.
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Orange juices and nectars constitute a family of beverages with highly diverse microstructures,
ranging from clarified solutions to pulp-suspensions, depending on the fruit variety, processing
technology, and formulation [1]. However, their characterization by oscillatory rheology is
challenging due to their low viscosity and weak elasticity [2]. Using a high-precision rheometer
capable of resolving very small elastic contributions, we investigated the viscoelastic properties
of several commercial, orange-based products alongside fresh-squeezed juice. Clear differences in
the loss tangent (tan §) profiles and frequency-dependent moduli were observed across product
categories, enabling a microstructure-based classification. Notably, certain products displayed
soft-solid behavior (G' > G"), suggesting a structured network despite their fluid appearance.
These findings highlight the potential of high-sensitivity rheology as a quality control and product
differentiation tool in the food and beverage industry.
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Fig. 1. Viscoelastic properties of three types of orange juice
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Le PET (polyéthyléne téréphtalate) représente 10 % de la production mondiale de plastiques, ce qui en fait I'un des
polymeéres les plus produits et utilisés, aprés le polyéthyléne (PE), le polypropyléne (PP) et le polychlorure de vinyle
(PVC). Il sert principalement a la fabrication de bouteilles, d'emballages alimentaires, et de fibres
textiles. Actuellement, son recyclage se focalise sur le gisement des bouteilles colorées transparentes, ces derniéres
sont en effet relativement homogénes et leur collecte assez organisée. Ce n’est pas le cas du gisement textile pouvant
se montrer hétérogene (présence de coton, de laine, d’élasthanne etc.). Néanmoins, le recyclage du PET grade textile
reste une nécessité écologique en raison des grandes quantités de déchets générés. Le recyclage chimique déja bien
établi pour les bouteilles parait une solution prometteuse pour intégrer le cas des textiles car cette technologie peut
tolérer des matériaux mélangés et des contaminants. Afin de promouvoir cette piste, des premiers mélanges
contenant différentes proportions de PET grade textile et de PET grade bouteille ont été réalisés dans un mélangeur
interne. Les propriétés rhéologiques et thermiques des mélanges ont été déterminées. Les deux grades de PET se
distinguent significativement par leur masse molaire avec une gamme comprise entre 15 000 et 20 000 g/mol pour le
grade textile et entre 24 000 et 36 000 g/mol pour le grade bouteille. La viscosité du PET grade bouteille est alors plus
élevée que celle du PET textile a haute température mais leur ordre s’inverse a basse température quand le PET textile
cristallise plus aisément. Malgré les différences prononcées des polymeéres parents, les mélanges se sont montrés
miscibles avec une viscosité évoluant de fagon continue avec la composition. Cette miscibilité est appuyée par la co-
cristallisation des deux polymeéres et I'évolution graduelle du pourcentage de cristallinité des mélanges. Ces tendances
ont été obtenues sur deux types de mélanges: une premiére série préparée avec un grade bouteille et un grade textile
européen, et une seconde série avec un grade bouteille et un grade textile japonais. La viscosité de ce flux mixte
semble compatible avec les procédés de recyclage chimique.

a) Co-cristallisation des mélanges de PET DSC a 10°C/min sur Mettler ; b) viscosité complexe a 5% de
déformation et 10 rad/s des mélanges géométrie plan/plan sur rhéométre rotationnel DHR3
MOTS-CLES (5 maximum)
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La valorisation des plastiques issus de déchets d’équipements électriques et électroniques (DEEE)
représente un enjeu important pour le développement de filieres de recyclage a haute valeur
ajoutée. Toutefois, ces gisements présentent une composition complexe, marquée par la présence
d’impuretés polymériques, minérales ou additives, susceptibles de modifier fortement le
comportement a I’état fondu des matériaux recyclés. Dans ce contexte, cette étude vise a mieux
comprendre I'impact des impuretés sur la rhéologie de HIPS et d’ABS recyclés, ainsi qu’a évaluer
I’effet d’un procédé innovant d’homogénéisation de la matiére. Une premiére étape de
caractérisation permet de mettre en évidence la composition hétérogéne des matériaux, lesquels
sont ensuite étudiés avant et aprés passage dans le procédé d’homogénéisation, afin de déterminer
si celui-ci modifie leur comportement rhéologique a I’état fondu. L’analyse est menée dans les
domaines linéaires et non linéaires, a travers I’étude des comportements viscoélastiques et des
mécanismes de relaxation aprés grande déformation. Les résultats permettent de comparer I’état
initial des matériaux recyclés a leur état aprés homogénéisation. La superposition temps-
température met en évidence l'influence des impuretés sur le comportement aux basses fréquences,
tandis que les essais de relaxation révélent une réponse plus complexe, marquée par plusieurs
temps caractéristiques. L’évolution de la morphologie des matériaux est également discutée afin
de venir vérifier le raffinement et la meilleure dispersion des hétérogénéités, mais aussi d’appuyer
les conclusions émises sur les comportements rhéologiques. Cette approche relie ainsi la
composition complexe des HIPS et ABS recyclés, leur comportement rhéologique et I’effet du
procédé de mise en ceuvre. Elle montre que la rhéologie constitue un outil pertinent pour évaluer
I’impact des impuretés, mais aussi pour juger de I’efficacité d’un procédé d’homogénéisation dans
une perspective de valorisation a haute valeur ajoutée des polymeéres recyclés.
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In this study, a novel concept termed "Polyols Coating/Crosslinked" was introduced for the PLA
nanocomposites with dynamic-crosslinking network (DCN) via a two-step reactive extrusion
process. In this approach, polyols were used both as crosslinking components and physically
coating agent of cellulose nanocrystals (CNC) and through a freeze-drying method with water, CNC
dispersion inside PLA was enhanced. Meanwhile, during the establishment of DCN inside PLA, the
coated CNC were subsequently connected to the DCN to enhance reinforcement. The freeze-dried,
glycerol-coated CNC exhibited significantly improved dispersion, indicated via an average
distributed length of approximately 400 nm, which is much smaller than the several-micrometer
length of untreated CNC particles. This enhanced dispersion and reinforcement further notably
reinforced melt strength, mechanical stiffness and thermal resistance of the PLA/CNC composites.
Much more pronounced strain hardening behavior, a ¥~20% increase in storage modulus and 3.7 2C
increase in vicat softening temperature were observed comparing with the neat PLA matrix. As a
practical outcome, the CNC-reinforced DCN systems demonstrated excellent foamability, achieving
a 25-fold foam expansion, attributed to CNC’s role as a foaming nucleating agent. Last but not
least, the entire process is recyclable, re-processable, organic-solvents-free and suitable for
continuous melt extrusion. Based on these results, this method could potentially be applied to
transform similar polyester-based polymer wastes to a composite DCN form, offering improved
mechanical and melt-strengthening properties, without sacrificing the original processability, thus
realizing upcycling of polyesters.

© PLA
I o PLA/CNC nanocomposite with DCN

10 - .

ng (t) (pa.s)

Fig. 1. Enhanced strain hardening of PLA/DCN nanocomposite
KEYWORDS
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La rhéologie des polymeéres est une science fine, souvent de haute volée, permettant de simuler le
mouvement de chaines polyméres, permettant de prédire le comportement complexe de fluides
viscoélastiques, permettant méme d’anticiper des mouvements, des écoulements, des relaxations
sur des temps allant de la seconde a plusieurs mois, voir années.

Et, a coté de cet aspect fondamental, nécessaire et indispensable a La science, la rhéologie est
aussi un outil indispensable pour le bon fonctionnement et I’innovation dans le monde industriel
des polymeres.

Dans cette présentation, nous proposons d’exposer quelques cas concrets ou la rhéologie a permis
de débloquer des situations applicatives bloquantes, ou la rhéologie a permis de développer de
nouvelles formulations utilisées pour les batteries, adhésifs et autres.

Le ler cas est un cas intéressant de formulation adhésive basée sur des copolymeéres a blocs qu’il
a fallu passer du laboratoire, au pilote puis sur un procédé industriel. Lors des scale-ups, les
copolymeéres en question présentaient les mémes compositions (RMN), les mémes masses
molaires et pourtant ne donnaient pas les mémes propriétés applicatives a la formulation finale.
Grace a des analyses rhéologique, il a été possible de démonter l’effet prédominant de la
structure de la chaine de copolymeére et de son passé thermodynamique sur les performances

finales.

Le 2iem cas concerne le domaine innovant des batteries Li. Le procédé de fabrication complexe
des cathodes et anodes nécessite l'utilisation d’encres sous forme de dispersions solvantées.
Connaitre le comportement rhéologique de ces « encres » est indispensable pour déterminer la
capacité a réaliser des électrodes qualitative et « productives » (contrainte de vitesse /rendement
de fabrication industrielles) et anticiper les propriétés applicatives finales des électrodes.

Nous montrerons a travers ces quelques exemples pratiques dans quelles mesures les
caractéristiques rhéologiques sont des données incontournables dans notre processus de
développement R&D.

MOTS-CLES (5 maximum)

Rhéologie industrielle, innovation, adhésif, batterie

38



Création et structuration de cavités

dans un fluide viscoélastique compressible
Léa CAILLY-BRANDSTATER!, Romain CASTELLANI® et Rudy VALETTE®

Icentre de Mise en Forme des Matériaux (CEMEF), MINES Paris — Université PSL, France
romain.castellani@minesparis.psl.eu
SOUHAIT : Communication Orale
RESUME

Les processus de décollement de couches minces de PSA (Pressure Sensitive Adhesive) impliquent
plusieurs phénomeénes complexes qui influencent |’énergie dissipée par le matériau. Ces
phénomeénes sont mis en évidence lors d’essais de « tack » ou deux surfaces maintenant une fine
couche de colle sous fort confinement sont écartées a une certaine vitesse. La littérature, trés
riche a ce sujet, décrit les premiers instants en faisant I’hypothése d’un comportement
hyperélastique ; puis, pour les dynamiques des filaments qui se forment, d’un matériau plutot
liquide, avec une forte contribution des interfaces. Nous nous proposons dans cette
communication de décrire plutot les premiers instants de I’étirage d’un film par une démarche
« rhéologique » liant viscoélasticité et compressibilité du matériau a la création de cavités dans le
film. Ces cavités seront les structures menant a la formation des filaments, et donc a la fagon dont
I’énergie est dissipée lors de I’étirage d’un film mince. A cet effet, des mesures mécaniques en
oscillations (TACOS — Tunable Amplitude Confined Oscillatory Squeeze) couplées a de I'imagerie
sur un film de PEHA (polyacrylate de 2-éthylhexyle) sont réalisées. L’'imagerie se fait par
fluorescence aux UVs de la couche de colle et a I'aide d’une caméra rapide (voir Fig. 1). En
premier lieu, nous montrons que la mécanique du systéme se comprend uniquement en prenant
en compte les propriétés de compressibilité et de viscoélasticité. L’évolution des cavités (taille et
répartition dans I’entrefer) au cours des oscillations est ensuite caractérisée en fonction de leur
amplitude et fréquence. Leur structuration dans l’entrefer - croissance, fusion, migration,

répartition — peut alors étre contrélée.

Fig. 1. Mise en évidence des cavités dans un film de PEHA
MOTS-CLES
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La technique de « Capillary Break-up Rheometry » (CaBER) permet de caractériser le temps de
relaxation de solutions viscoélastiques grace a la dynamique d’amincissement d’un filament®. Dans
son utilisation en configuration SRM (Slow Retraction Method), ou le moteur de I’amincissement est
la force capillaire, le taux d’élongation € est subi et non contrélé”. Pour des solutions de polymeéres
diluées présentant un comportement rhéofluidifiant en élongation, cette absence de contréle de €
constitue une limitation méthodologique3 puisque le temps de relaxation dépend du taux
d'élongation".

L’objectif de cette étude est de caractériser I’évolution du temps de relaxation A(€) de solutions de
polymeres diluées par CaBER. Les différents taux d’élongation € sont obtenus en modifiant les
parametres initiaux du systéme, en particulier le diametre des plateaux et le volume de fluide mis
en ceuvre. Ces solutions de polymeéres diluées sont également caractérisées en rhéométrie de
cisaillement par la mesure directe de la premiéere différence de contraintes normales N,; et par la
détermination du temps de relaxation a différents taux de cisaillement y a partir d’essais de
relaxation aprés arrét de cisaillement (« stop-flow »).

L’ensemble de ces méthodes démontrent que les solutions ayant une viscosité de cisaillement
newtonienne présentent un comportement en accord avec une loi de comportement d’Olroyd-B :
N,(€) = 2nA€% Pour des solutions de polyméres présentant un comportement rhéofluidifiant, le
comportement correspond a un fluide de Maxwell avec un temps de relaxation qui dépend du taux
d’élongation : N;(€) = 2 n(é)A(€)é%
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RESUME: Stimuli-responsive and active materials have potential in novel materials, e.g., in soft robotics or sensing.
More specifically, the recent emergence of 4D-printing, referring to the development of smart structures whose
shapes can evolve over time, has led to an increase in demand in responsive and soft materials.” In this regards, liquid
crystal elastomers (LCEs) offer programmable shape morphing in response to various triggers, e.g., temperature, light,
and electric fields.” The shape morphing properties in such systems is caused by a nematic to isotropic phase change,
and depends on the internal architecture, determined by the domain structure and crosslinking topology that is
usually fixed during the preparation process.

Our study investigates the (flow-induced) nematic-isotropic phase transition and mechanical properties in
side-chain liquid crystal polymers (LCPs) based on poly(methylsiloxane)s (PHMS) with mesogenic 4-methoxyphenyl 4-
(3-butenyloxy) benzoate (M4) pending groups. The synthesis of a large set of polymers with different degree of
mesogen functionalization showed that the thermal (Ty,) and rheological properties can be finely tuned by varying the
quantity of side-chain mesogens (see Figure 1). Furthermore, depending on the molar mass and degree of
functionalization, these LCPs show a shear-induced phase transition at a critical shear rate with indication for a
transient shear thickening behavior. With further introduction of other pending groups, we can further alter both the
transition temperature and mechanical properties.

Figure 1: a) Evolution of the nematic to isotropic transition temperature Ty, as a function of the degree of mesogen
functionalization (M4-PHMS) for different polymer chain lengths (Mpyus = 3100 g.mol'l, 7500 g.mol'land 25 000 g.mol
1) insert: configurations of the mesogen and polymer chains depending on the temperature and degree of
functionalization; b) zero shear viscosity ng as a function of the temperature over nematic to isotropic transition
temperature ratio for different functionalization degrees (Mpyus = 3100 g.mol'l).
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RESUME

Solid polymeric foams are cellular materials widely used in everyday life and across various industries,
including sport footwear, construction insulation, and automotive shock absorption. Among the foaming
techniques, the use of supercritical (sc) CO, as a clean and sustainable foaming agent presents clear
advantages. However, producing polymer foams with scCO, remains complex due to dual role of dissolved
CO,—initially as a plasticizer and subsequently as a physical blowing agent—which significantly alters the
rheological properties of the polymer matrix. In turn, these changes directly impact the rate of diffusion of
CO; in the matrix throughout the foaming process. Therefore, a better understanding of the rheology of
polymer plasticized by CO, under supercritical conditions is essential to optimize the foaming process and to
control the final properties of polymer foams.

As a preliminary step for subsequent studies on polymer-CO, systems under high pressure, we use Diffusing
Wave Spectroscopy (DWS) to characterize the rheological properties of a model system that is PDMS oils
absorbing their good solvents. In a nutshell, DWS uses the generalized Stokes-Einstein equation to obtain the
storage G'(w) and loss G"(w) moduli with good spatial and temporal resolution from the evolution of the
mean square displacement (MSD) of nanometric tracer particles (e.g. TiO,) dispersed in the sample. When
used in conjunction with diffusion mechanisms, this technique allows us to measure changes in the local
viscoelastic behavior of a polymer as the solvent diffuses through the matrix, at various points along the z-
axis, and from the initial polymer-solvent contact (t = 0) until saturation (t = o). Rheological measurements
from DWS are validated against those obtained using a conventional mechanical rheometer.

The simultaneous measurement of an effective diffusion coefficient and a critical exponent of the viscosity
law can be achieved through a model that couples one-dimensional Fickian diffusion with a local constitutive
law of the power-law type, relating viscosity to the polymer volume fraction. Within this approach, the
viscosity measured by DWS is interpreted as spatial average of the local viscosity over a photon-probed
volume, whose propagation is described as a random walk, characterized by transport mean free path I*.
This approach leads to an integration of the local viscosity weighted by the geometry of the diffusive volume.
The analysis also highlights two distinct regimes: an initial diffusion phase driven by a solvent reservoir at
imposed concentration, followed by an internal re-equilibration regime governed by no flux boundary
conditions.

This work establishes a methodological foundation for future study of polymer- CO, systems under
supercritical conditions and open perspectives for a better understanding of the mechanisms coupling
diffusion and rheology.

KEYWORDS : Diffusion, supercritical CO2, Diffusing Wave Spectroscopy
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RESUME : Afin de reproduire des situations courantes en génie chimique, telles que I’agitation ou
le mélange de fluides complexes, éventuellement réactifs, des géométries non viscosimétriques
(ancres, rubans hélicoidaux, agitateurs multi-pales, etc.) sont fréquemment utilisées sur
rhéometres rotatifs pour établir des rhéogrammes en régimes transitoire, permanent ou
oscillatoire. Une procédure de calibration, telle que I’analogie de Couette, permet de superposer
ces résultats a ceux obtenus avec des géométries viscosimétriques classiques (cone-plan, plan-
plan, cylindres coaxiaux). L’accord observé est remarquablement précis malgré I’hétérogénéité du
champ d’écoulement généré par ces mobiles d’agitation. Cet article en analyse les origines et les
limites a I’aide d’une géométrie de Couette modifiée. La validité de I’analogie repose sur un
critere essentiel : le couple doit étre principalement généré par un volume de fluide dans lequel le
gradient de vitesse varie de moins d’un ordre de grandeur pour une vitesse angulaire donnée. Des
distorsions sur des rhéogrammes issus de géométries non viscosimétrique ne peuvent apparaitre
que si deux conditions sont simultanément réunies : la coexistence de zones soumises a des taux
de cisaillement trés distincts correspondant a des comportements rhéologiques différents (par
exemple plateau newtonien et zone rhéofluidifiante), et des contributions de couple du méme
ordre de grandeur dans ces zones. Ces conditions n’étant pas rencontrées avec les outils de
mesure usuels, viscosimétriques ou non, cela explique I’excellent accord expérimental et le large
domaine d’applicabilité de I’analogie de Couette.

Mots-clés : Rhéologie systémique, Analogie de Couette, Rhéométre rotatif, Polyisobutyléne.
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Les granulés de bois sont issus de déchets de scieries qui, dans le procédé conventionnel, subissent
trois étapes principales permettant d’obtenir un granulé stable. En effet, le bois doit étre broyé, séché puis
compacté dans une presse a galets. Puisque ces étapes nécessitent des procédés trés volumineux et
colteux pour étre installés en scierie, la matiére premiére est généralement transportée chez des
fabricants de granulés, augmentant ainsi 'empreinte carbone du produit final. Pour cela, la start-up
WoodTechno développe un procédé utilisant I'extrusion bi-vis radiale pour remplacer les trois étapes
nécessaires a I'obtention du pellet [Becquart 2023]. Par rapport au procédé conventionnel, cette nouvelle
méthode de production est plus flexible quant a I'état de la matiere premiere. Elle nécessite moins de
prétraitements du bois et permet d’obtenir de meilleures performances, notamment en termes de
résistance a I'eau et a la casse. L'ANR FEELWOOD vise a comprendre et a optimiser le procédé par I'analyse
de la transformation du bois dans le fourreau de la bi-vis. Le bois est travaillé avec sa teneur naturelle en
eau qui est le seul "additif" qui permet de plastifier le jonc en sortie. Au sein de la bi-vis, le complexe ligno-
cellulosique chargé en eau est porté a une pression supérieure 180 bar, des températures dépassant les
120°C et des taux de cisaillement importants (7 =~ 10%s~1). Outre I'évaporation violente de I'eau en sortie
de bi-vis qui présente un danger, ce procédé innovant nécessite d’étre optimisé par une meilleure
compréhension du comportement du bois extrudé dans ces conditions de pression, cisaillement et
température. Cette approche nécessite des études approfondies sur les parameétres de process,
"pate" de bois obtenue dans I'extrudeuse et qui sort en filiere. Dans
cette étude, deux méthodes sont envisagées :

notamment sur I'écoulement de la

e Une méthode basée sur l'instrumentation de la filiere de sortie avec deux capteurs de pression et
une matrice de thermocouples non-intrusifs. Cette instrumentation permet de tirer des
informations sur la maniére dont s’écoule la pate de bois (viscosité, échauffement visqueux, etc.).

e Un appareil de mesure de viscosité sous une presse est développé pour caractériser le bois en
s’approchant des conditions d’extrusion (T, P, y). En effet, les rhéometres classiques ne
permettent pas d’atteindre de tels conditions simultanément.

Dans la présente étude, les résultats obtenus par la méthode basée sur la mesure de température dans la
filiere est présentée et I'appareil de mesure développé pour quantifier la viscosité est détaillé.

MOTS-CLES
Bois, Extrusion bi-vis, Viscosité, Méthode inverse, thermo-rhéologie
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This experimental, numerical, and theoretical study investigates the capillary thinning and
breakup of Newtonian filaments formed following the coalescence of a millimetric-nozzle-
generated pendant drop with a lower droplet cap contained in a millimetric cylinder in ambient
air, i.e., \textit{dripping-onto-droplet capillary breakup} (DoD). Our mixed approach combines
filament breakup experiments recorded with a high-speed camera and three-dimensional
numerical simulations based on a variational multiscale framework for multiphase fluid flows. The
results are analysed by considering the dynamics of fluid filament thinning, energy transfers, and
scaling laws. Three flow regimes are highlighted: capillary-inertial, capillary-viscous, and mixed
capillary-inertial-viscous. All regimes are affected by gravity. The findings are summarised in a
two-dimensional diagram that correlates the filament breakup time with different flow regimes
using the important dimensionless parameters of the problem, e.g., the Ohnesorge number (which
relates the viscous stress to inertial and capillary stresses) and the Bond number (which balances
the gravitational stress with the capillary one). This diagram can be used to quantify both the
liquid viscosity and the liquid-gas surface tension (for Newtonian fluids). Lastly, we demonstrate
that DoD can also be used as a rheometric test, giving access to the extensional relaxation time of
polymer solutions (for viscoelastic fluids).
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Fig. 1. (a) Schematic illustrating the experimental setup. (b-c) Experimental (b) and numerical (c)
snapshots showing the evolution of the capillary thinning until the filament rupture at instant t,.

KEYWORDS: extensional rheology, rheometry, experiments, numerical simulations.
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Ces derniéres années, les émulsions de Pickering ont suscité un intérét croissant en raison de leur
grande stabilité et de leur potentiel comme alternative aux émulsions conventionnelles stabilisées
par des tensioactifs. Ces systémes sont stabilisés par des particules solides adsorbées a I’interface
huile-eau, ce qui leur confére une résistance accrue a la coalescence. Toutefois, leur élaboration
reste complexe, car les mécanismes d’adsorption et de stabilisation des particules sont
généralement plus lents que ceux des tensioactifs moléculaires. La maitrise des paramétres
opératoires constitue ainsi un enjeu majeur pour la compréhension du rdle des parameétres
opératoires est donc essentielle pour maitriser la structure et les propriétés finales des émulsions
obtenues.

Cette étude porte sur l’influence des parameétres de procédé et des techniques d’homogénéisation
sur la formation d’émulsions de Pickering huile-dans-eau stabilisées par des particules de carbonate
de calcium et des nano-cristaux de cellulose. Trois procédés d’émulsification ont été comparés : un
rotor-stator, un sonicateur et un homogénéisateur a haute pression. Cette comparaison repose sur
leurs parameétres opératoires ainsi que sur I’énergie spécifique apportée au systéeme afin d’évaluer
leur impact sur la formation, la structure et les caractéristiques finales de I’émulsion.

Les émulsions obtenues ont été caractérisées par des mesures de distribution de taille de gouttes
(granulométrie laser et microscopie optique) et des analyses rhéologiques. Les résultats montrent
que les procédés a plus forte énergie conduisent a une réduction significative de la taille des gouttes
mais peuvent également modifier les propriétés des particules solides. Les différences observées
entre technologies suggéerent que l’efficacité de stabilisation ne dépend pas uniquement de
I’énergie fournie, mais également de la capacité des particules a atteindre et couvrir les interfaces
nouvellement créées pendant I’émulsification. Ces observations mettent en évidence le rodle
déterminant des conditions de procédés dans le contrdle des propriétés finales des émulsions de
Pickering et apportent des éléments de compréhension pour I’optimisation de leur élaboration.

MOTS-CLES (5 maximum)

Emulsions de Pickering, Particules solides, Procédés d’homogénéisation, Taille de gouttes
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The rheological characterization of natural cohesive sediments remains challenging due to the complex interactions
between microstructure, consolidation state, and mechanical history. Unlike simple fluids or non cohesive granular
materials, cohesive sediments exhibit highly nonlinear and history dependent behavior, including viscoelasticity,
thixotropy, structural rebuilding, and progressive yielding. Consequently, their mechanical response depends not only
on concentration but also on previous deformation and loading conditions, complicating the definition of robust
rheological descriptors.

This work focuses on natural sediments collected from the Gironde Estuary, France. Particular attention is devoted to
the development of a reproducible conditioning methodology prior to rheological measurements. A systematic protocol
involving controlled pre-shear, restructuring, and rest phases was established to minimize the influence of unknown
shear history and ensure reproducible initial structural states.

Rheological characterization is performed using a stress controlled rotational rheometer equipped with a vane
geometry. Oscillatory, stress ramp, and creep tests are combined to investigate viscoelastic behavior, yielding
mechanisms, and fluidization dynamics. Beyond conventional parameters such as elastic moduli and yield stress,
particular emphasis is placed on the energetic aspects of structural breakdown.

A state based framework is explored in which sediment resistance is quantified through an energy to fluidization
descriptor corresponding to the cumulative mechanical work required to induce structural breakdown. Unlike classical
yield stress values, energy based quantities integrate the entire yielding process and may provide a more physically
meaningful characterization of sediment state.

The long term objective is to establish quantitative links between rheological state descriptors and erosion behavior
under hydrodynamic forcing. By combining rheological characterization with controlled flume erosion experiments, this
work aims to contribute to a physically grounded framework linking sediment structure, rheological response, and
erosion resistance in natural cohesive sediments.
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Cohesive, sediments, Rheology, yield stress, Energy.
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Dans le contexte actuel de développement des énergies vertes, la biomasse forestiére est particulierement
intéressante a utiliser, par son abondance et son aspect renouvelable. Les déchets générés par le sciage du bois sont,
en partie, valorisés en les séchant et densifiant en granulés de chauffage. Récemment, un nouveau procédé de
fabrication de ces granulés a été mis au point, consistant en une extrudeuse bi-vis a filieres d’extrusion latérales. Bien
que ce procédé fonctionne a une échelle de laboratoire, de nombreuses questions scientifiques se posent encore sur
les phénomeénes qui conduisent a I'obtention de granulés cohésifs solides a partir de la biomasse fournie.

L’étude présentée se concentre spécifiquement sur la derniére étape du procédé, lors de I’extrusion, entre le moment
ou le broyat de bois est raclé par les vis vers |'entrée des filiéres, jusqu’a sa compaction en granulé cohésif. Il a été
déterminé que la température des filiéres, le taux d’humidité du bois, et la pression dans les filieres, sont les
parametres qui ont le plus d’influence sur ces transformations [1,2].

Nous étudions donc ici la réponse rhéologique du broyat, a travers des essais de compression. Ces essais nous
permettent de connaitre le comportement du matériau ainsi que de caractériser la migration de phase liquide qui a
lieu sous la contrainte, pour différents taux d’humidité et types de bois. Dans un second temps, les mécanismes de
transformation du broyat en matériau solide et cohésif sont caractérisés. Des pastilles de broyat compacté sont mises
en forme a I'aide d’une presse pour mimer le cycle de transformation (température, pression, temps), puis
caractérisés grace a des essais de résistance a la rupture.

Ces travaux sont financés par ’ANR, dans le cadre du projet PRCE ANR-24-CE51-5977.
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Nous nous intéressons a I’influence d’une petite quantité de lignine (1 a 3 % en masse) sur les
propriétés de deux polyméres, un PBS bio-sourcé et un mélange PP/PPgMA pétro-sourcé. Nous
avons utilisé trois lignines commerciales (Protobind, Indulin AT et Indulin C), différant par leur
origine (paille de blé et de bagasse, bois) et leur procédé d’extraction (Soda et Kraft). Les
mélanges polymeére/lignine ont été préparés en extrusion bivis, dans les mémes conditions
opératoires, et caractérisés en termes de comportement rhéologique, de stabilité thermique et de
propriétés antimicrobiennes.

Les mesures rhéologiques dynamiques en géométrie plan-plan montent que la viscosité complexe
diminue avec l'ajout de lignine. Cette diminution augmente avec le taux de lignine, dépend
fortement du type de lignine utilisée (elle est trés marquée avec I'Indulin C et trés peu avec
I’Indulin AT), et est nettement plus importante avec le PBS. Cet effet « plastifiant » de la lignine a

déja été rapporté dans la bibliographie [1]; il est lié a la structure de la lignine, a son origine
botanique mais également a la polarité des matrices, ainsi qu’aux interactions polymére/lignine.

Pour caractériser la résistance a la thermo-oxydation, des mesures de température de début
d’oxydation (OOT) et de temps d’induction de I"oxydation (OIT) ont été réalisées en DSC sous
oxygeéne. Les résultats montrent que les lignines Protobind et Indulin AT jouent un rdle d’anti-
oxydant, avec, pour le PBS a 3 %, une augmentation importante de la température d’oxydation (+
92°C) et du temps d’induction (+ 118 min). Pour la matrice PP+PPgMA, I’amélioration est plus
modérée, avec des augmentations de 24°C et de 20 min (a 3 %). Les analyses ont aussi révélé une
activité antimicrobienne de I’Indulin C vis-a-vis des levures, tandis que la Protobind et I’Indulin AT
présentent une activité contre certaines bactéries. Les différences observées entre les différentes
lignines et les deux matrices polymeéres peuvent en partie s’expliquer par les affinités plus ou
moins forte entre polymeéres et lignines.

MOTS-CLES (5 maximum)
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Aujourd'hui, un quart de la consommation énergétique est lié a la tribologie, touchant divers
secteurs comme la mobilité et I’énergie. La transition énergétique vers des technologies décarbonées,
incluant des moteurs et systéemes électrifiés, crée des environnements complexes pour les fluides
techniques utilisés notamment pour la lubrification ou le refroidissement. Le manque de
compréhension des nouvelles contraintes, notamment I’exposition prolongée aux champs électriques,
constitue un enjeu majeur, car elle influence significativement la cinétique d’oxydation des fluides et
leur durabilité.

Cette étude présente une approche expérimentale originale pour déterminer l'influence d'un champ
électrique sur le mécanisme et la cinétique d'oxydation d'un fluide technique. Des molécules
représentatives des fluides techniques ont d'abord été identifiées, et une méthodologie en deux étapes a
été établie pour étudier I'effet du champ électrique sur le chemin d'oxydation. La méthodologie couple un
réacteur d'oxydation de type autoclave et un rhéométre rotationnel a contrainte imposée HR20, utilisés
successivement comme réacteurs d'oxydation dans des conditions contrdlées. La caractérisation des
échantillons vieillis avec et sans champ électrique est réalisée a I'aide de différentes techniques
complémentaires : la spectroscopie UV, la spectrométrie de masse en phase gazeuse (GC-MS) et le titrage
iodométrique. De méme, les propriétés telles que la viscosité ou le coefficient de friction (COF), mesuré a
I'aide d'un tribométre, ont été analysées afin de déterminer si elles subissaient des changements.

Les résultats ont révélé que selon la nature du fluide, sa réactivité et sa viscosité une fois oxydé peuvent
étre influencées par un champ électrique continu. Il s’agit a notre connaissance d’une
premiére démonstration expérimentale de I'impact du champ électrique sur le processus d'oxydation
et sur ses effets quant a la formation de produits réactionnels divers. Par ailleurs, les échantillons
oxydés sous champ électrique présentent une concentration plus élevée en hydroperoxydes, une couleur
jaune moins intense et un coefficient de friction plus faible, mesuré en regime de lubrification limite, ce
qui suggére que leur niveau d’oxydation est inférieur. Cela souligne la nécessité d’'une analyse plus
approfondie pour identifier précisément ou se situe I'effet principal de cette contrainte. Enfin, le
couplage entre I'autoclave et le rhéométre offre un contrdle précis du processus réactionnel,
permettant de caractériser l'influence d’un champ électrique sur les mécanismes et la cinétique
d’oxydation d’un fluide.
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Les métamatériaux sont des matériaux congus artificiellement, dont les propriétés macroscopiques
sont principalement déterminées par leurs microstructures architecturées plutét que par leur
composition chimique intrinséque. Ce paradigme de conception permet des combinaisons inédites
de réponses physiques, impossibles a obtenir avec des solides conventionnels. Ces réponses
englobent des phénomeénes tels que la masse volumique effective négative, des tenseurs de rigidité
anisotropes sur mesure et, en particulier, un coefficient de Poisson négatif (i.e. auxéticité). Ces
comportements non conventionnels sont généralement obtenus en concevant des cellules unitaires
périodiques ou quasi-périodiques, qui sont ensuite reproduites dans plusieurs dimensions spatiales
pour former un milieu structuré continu. Nous proposons ici une approche combinant I’intégration
de nanocharges lignocellulosiques (lignine et nanocristaux de cellulose (CNC)) dans des
biocomposites dont la forme auxétique finale est obtenue par fabrication additive de dépot de fil
fondu afin de produire des métamatériaux biosourcés. En effet, I’ajout de CNC entraine un renfort
mécanique ainsi qu’une amélioration des propriétés barriéres, tandis que la lignine confére des
propriétés bioactives telles qu’un effet antioxydant accompagné d’une activité antibactérienne. Le
procédé de mise en forme de ces métamatériaux comprend trois étapes: (1) dispersion des
nanocharges par extrusion bivis, (2) fabrication du filament par extrusion monovis pour
I’alimentation de I"imprimante 3D, et (3) impression 3D des structures auxétiques par dépot de fil
fondu. Nous détaillons I’effet de la composition des biocomposites sur leur rhéologie, ainsi que sur
I’imprimabilité des pieces et leur propriétés mécaniques et bioactives finales.
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Au cours des dix derniéres années, la demande européenne en tissus mous a augmenté de 80% [1].
La recherche et le développement concernant ce type de tissus étaient initialement testés sur des
animaux vivants. C’est pourquoi des alternatives telles que des supports de croissance cellulaire (ou
scaffolds/échafaudages) ont été développées. Dans ce contexte, le projet MICROPLAITE vise a
développer de nouveaux scaffolds et a les intégrer dans une puce microfluidique reproduisant des
conditions physiologiques réalistes. Différentes échelles (de 500 um au nanomeétre) sont envisagées
pour des scaffolds a base de poly(succinate de butyle) (PBS), un polymére thermoplastique
biodégradable bien connu et couramment utilisé pour ce type d’applications [2]. Ces scaffolds
prendront la forme de membranes électrofilées, de tricots ou d’hydrogels, qui pourront également
étre combinés entre eux.

Par ailleurs, nous avons incorporé de la lignine, un biopolymeére considéré comme un sous-produit
de I'industrie papetiére, présentant de bonnes propriétés antimicrobiennes et antioxydantes [3]. La
principale lignine utilisée dans ce projet est une lignine technique de type SODA (Protobind), bien
caractérisée et relativement pure. D’autres lignines sont aussi testées : Kraft, organosolv et une
lignosulfonate.

Des mélanges de 1 a 7% de lignine ont été obtenus avec un mélangeur interne, et mis en forme pour
les essais de caractérisation. Les propriétés rhéologiques des différents mélanges ont été testées en
rhéométrie oscillatoire. Pour cela, des mesures de viscoélasticité linéaire ont été faits sur le PBS
chargé avec différentes lignines. Ces derniéres ont montré que, pour la plupart des mélanges, la
viscosité baisse en fonction de la charge en lignine. Cela peut s’expliquer par la production de
radicaux et de la transestérification lors de la production des mélanges. D’autres tests rhéologiques
sont aussi en cours. Par ailleurs, d’autres propriétés telles que la résistance a I’oxydation, I’activité
antioxydante ainsi que I'activité antibactérienne des différents mélanges ont été testées.
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La compréhension des propriétés rhéologiques et structurales des suspensions colloidales
complexes, comme la Laponite, est essentielle dans de nombreux domaines industriels et
fondamentaux. Cette étude explore la dynamique structurale d’une suspension de Laponite via la
mesure de densité de franges, en utilisant une géométrie de Couette en entrefer mince couplée a
la photoélasticimétrie avec une technique de déphasage pour augmenter la précision des mesures.

Trois protocoles de sollicitation mécanique ont été appliqués: une rampe décroissante de
contrainte, des paliers successifs décroissants de contraintes, et des cycles de contraintes
supérieures a la contrainte seuil de la suspension. Les résultats montrent que la densité de
franges évolue exponentiellement avec le temps, permettant d’extraire des temps
caractéristiques d’établissement de la structure. Une modélisation par somme d’exponentielles
offre une description unifiée de la dynamique structurale sur toute la durée de la mesure.

La densité de franges résiduelle réveéle un figeage progressif de la structure dans les cas de la
rampe et des paliers décroissants, mais reste faible dans le cas des cycles de contraintes, pour
lesquels la contrainte appliquée est toujours supérieure a la contrainte seuil. Cette approche non
invasive permet d’estimer la contrainte seuil de la suspension, de caractériser sa dynamique
structurale, son état (solide ou liquide), tout en ouvrant des perspectives pour une modélisation
fine des mécanismes de vieillissement et de réorganisation sous contrainte.
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Fig. 1. Evolution de la densité de franges au cours du temps sous paliers successifs de contrainte.
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RESUME

Les modeéles élastico-visco-plastiques sont de plus en plus utilisés pour décrire la déformation et
I’écoulement des fluides a seuil. Dans cette communication, on se propose de tester ces modeéles
pour le cas d’une sphére en mouvement dans une suspension de billes d’hydrogels et dans un gel
de Carbopol. Ces deux systémes sous cisaillement sont couramment décrits par la loi de Herschel-
Bulkley. Cependant, les fluides a seuils passent de I’état viscoélastique, ou la déformation est
récupérable, a I’état plastique, ou la déformation est irréversible lorsque la contrainte est au-dela
de la contrainte seuil. En particulier, on testera les modes de contrdle de I’écoulement en
contrainte ou vitesse imposée. Les résultats réveélent une dépendance de la force de trainée a la
vitesse, ainsi qu’une sensibilité aux conditions aux limites. Ces résultats seront discutés dans le
contexte de la dynamique de relaxation observée au niveau des contacts entre particules.
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Fluides a seuil

REFERENCES

Saramito, P., A new elasticviscoplastic model based on the Herschel-Bulkley viscoplastic model,
Journal of Non-Newtonian Fluid Mechanics, 158 (2009) 154-161.

K. Kamani, G. J. Donley, S. A. Rogers, Unification of the rheological physics of yield stress fluids,
Physical Review Letters, 126, 218002 (2021)

55



Propriétés rhéologiques d’interfaces stabilisées par différentes particules
hydrophobisées de silice amorphe pyrogénée
Isabelle Hénaut, JM Claveau, Christine Dalmazzone, Benoit Creton et Carlos Nieto-Draghi
Physico-Chimie et Mécanique appliquée, IFPEN, France

isabelle.henaut@ifpen.fr

SOUHAIT : Poster
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De nombreuses études sont actuellement menées pour trouver des alternatives a I'utilisation de molécules
tensioactives toxiques et non biodégradables, telles que I'emploi de protéines, de polymeéres, de molécules
biosourcées comme les esters polyglycériques d’acides gras, ou encore de particules solides [1]. En raison de leurs
propriétés de mouillage et d’adsorption irréversible, ces derniéres sont reconnues pour renforcer la stabilité des
émulsions appelées émulsions de Pickering. Elles limitent en effet fortement les phénoménes de coalescence et
de mdrissement d’Ostwald. Les particules de Pickering sont en général minérales (silice, argile, etc.), mais
s’ouvrent a d’autres familles de produits (nanocristaux de cellulose, chitosane, oxydes métalliques, particules
molles) [2]. Les particules de silice amorphe pyrogénée présentent |'avantage d’avoir un colt modéré et d’étre
facilement fonctionnalisées. Elles peuvent ainsi étre hydrophobes, Iégérement hydrophobes ou complétement
hydrophiles conférant des propriétés rhéologiques interfaciales différentes [3]. Dans cette méme démarche, nous
avons comparé des interfaces eau distillée/dodécane stabilisées par des particules de silice Aerosil R816
hydrophobisées avec des groupes hexadécylsilyle (-Si-C¢Hs3) et des interfaces stabilisées par des particules de
silice Aerosil R972 hydrophobisées par des groupes diméthylsilyle (-Si(CHs),). Les essais ont été menées en
rhéologie rotationnelle de cisaillement avec la géométrie d’anneau a doubles parois (DWR sur DHR3). Les
balayages en déformations menées a une vitesse angulaire constante ont montré la plus grande élasticité des
interfaces stabilisées par les particules R816. Ses longues chaines Ci6Hs3 pourraient s’ancrer plus facilement dans
la phase organique et conduire a une interface mécaniquement plus élastique. Des interfaces dodécane/air
stabilisées par les deux types de particules R816 et 972 ont également été étudiées confirmant que ces particules
solides sont également capables de stabiliser des mousses [4].
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Previous studies have shown that the shear-thinning behavior of concentrated non-Brownian suspensions can be
explained by a decrease of the interparticle friction coefficient with increasing normal load [1]. In this framework,
shear reversal experiments provide a powerful tool to investigate frictional contributions to suspension rheology and
the dynamics of contact-network destruction and rebuilding following flow inversion [2].
In the present work, shear reversal experiments were performed on concentrated suspensions of TS40 particles
dispersed in silicone oil. After flow inversion, the viscosity exhibits the characteristic transient response commonly
observed in dense suspensions, namely an instantaneous drop, a minimum viscosity and a progressive recovery
towards the steady-state value. These different stages are associated with the destruction and rebuilding of the
contact network [2].
Experiments were carried out for several volume fractions and applied stresses using a stress-controlled rheometer
equipped with a parallel-plate geometry. A complete analysis procedure, including Mooney—Rabinovitch, inertia and
strain corrections, was implemented to determine the characteristic quantities of the transient response : Ninit, Nmin,
A, Ymin and yo 5.
The viscosity jump 47, associated with the contact contribution, decreases significantly with increasing stress whereas
remains nearly constant. This behaviour is consistent with a decrease of the effective interparticle friction
coefficient while hydrodynamic interactions remain almost constant.
Using the universal framework proposed for frictional suspensions [3], shear reversal measurements were used to
determine the stress-dependent jamming volume fraction and the corresponding effective friction coefficient
1. The values obtained are in excellent agreement with previous rheological measurements [1], numerical simulations
[2] and direct AFM friction measurements [4,5]. The characteristic transient quantities 9;pi, Ymin and Y5 were also
analysed over a range of volume fractions and effective friction coefficients. Good agreement was obtained with the
numerical simulations of Peters et al. [2], confirming the influence of interparticle friction on the complete shear-
reversal dynamics.
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We investigate, in this experimental and numerical work, the physical mechanisms governing the
spreading of thermally gelling agar drops impacting a solid plate. In this connection, a falling
millimetric-70°C-agar drop (described as a reactive elasto-viscoplastic fluid) hits a 25°C-glass plate
and spreads (Fig.1). During spreading, the drop's temperature decreases due to contact with the
plate, triggering gelation within the impacting object. Hence, the drop turns into a strong gel (a
solid-like material) whose final shape is determined by the impact/spreading process. This final
shape is predicted in our work using a mixed experimental-numerical approach, which highlights
the physical mechanisms driving the problem.

(a Dy=4.2mm | V,=1m/s

) 2% | Dy=4.2mm | V,=1.9m/s

c)4% | Dy=4.2mm | V,=1.9m/s

3
max

mux max /6 max /6 max /6 max max
Fig. 1. High-speed camera snapshots illustrating agar-in-deionised water drops impacting a glass
plate and spreading until they reach their maximum diameter D,,, at time t,,,. (a) 2wt%-agar
drop impacting at 1m/s. (b) 2wt%-agar drop impacting at 1.9m/s. (c) 4wt%-agar drop impacting at
1.9m/s.

KEYWORDS: drop impact, agar, gelling elasto-viscoplastic material, experiments, numerical

simulations.
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We investigate, in this experimental and numerical work, the physical mechanisms governing the
spreading and retraction of thermally gelling agar drops impacting an immiscible liquid (Esterex,
from ExxonMobil Chemical’s). In this connection, a falling millimetric-70°C-agar drop (described as
a reactive elasto-viscoplastic fluid) hits a 25°C-Esterex bath, and spreads and retracts. During
penetration in the liquid bath, the drop's temperature decreases, triggering gelation within the
impacting object. Hence, the drop turns into a strong gel (a solid-like material) whose final shape
is determined by the drop/Esterex interactions. Different final shapes can be obtained, which
includes spheres, pears, Mexican hats, bowls, capsules (see Fig.1) etc. The final shape is predicted
in our work using a mixed experimental-numerical approach, which highlights the physical
mechanisms driving the problem.

A 2

Fig. 1. A millimetric-70°C agar drop impact a 25°C-Esterex liquid bath. During the penetration, the
drop spreading and retracts, and undergoes gelation. As a result, a solid-like capsule (with an air
bubble inside) is generated.

KEYWORDS: drop impact, agar, gelling elasto-viscoplastic material, experiments, numerical
simulations.

59



Towards Sustainable Reservoir Sediment Management: Rheological
Characterization and Flow Properties of Dredged Dam Sediments from

Northwestern Algeria
HADJ DJELLOUL MOHAMMED?, GUIZ AMINE*

1Department of Hydraulic, Institute of Science and Technology, Maghnia University Centre,
Maghnia, Algeria
m.hadjdjelloul@cu-maghnia.dz

PREFERENCE: Poster Presentation
RESUME

Sedimentation in reservoirs constitutes a major challenge for water resource management, leading to a
progressive reduction in storage capacity and requiring costly maintenance operations. The hydraulic
removal, transport, and potential valorization of dredged sediments require a detailed understanding of
their rheological behavior.

This study investigates the rheological properties of sediments collected from reservoirs located in the
Tlemcen region (North-West Algeria). A comprehensive characterization of the sediments was first
conducted, including particle size distribution, specific gravity, moisture content, organic matter content,
and mineralogical composition. Sediment suspensions were then prepared at different volumetric solid
concentrations representative of dredging and hydraulic transport conditions.

Rheological measurements were carried out using a rotational rheometer under controlled shear
conditions. The flow curves obtained were analyzed using several constitutive models commonly
employed for concentrated suspensions, including Bingham, Herschel-Bulkley, and Casson models. The
influence of solid concentration on yield stress, apparent viscosity, consistency index, and flow behavior
index was evaluated.

The experimental results revealed a pronounced non-Newtonian behavior characterized by shear-
thinning properties and the development of a yield stress beyond a critical solids concentration. The
increase in concentration significantly affected the rheological parameters and the energy required for
sediment transport. Among the tested models, the Herschel-Bulkley model provided the best agreement
with the experimental data.

The findings contribute to a better understanding of the flow behavior of reservoir sediments and
provide valuable information for the design of dredging operations, hydraulic transport systems, and
future sediment valorization strategies. This work also highlights the importance of rheological
characterization as a decision-support tool for sustainable reservoir sediment management.

KEYWORDS (maximum 5)
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The structure of foams plays a crucial role in their mechanical properties. Foams derive their
elasticity from the surface tension of their bubbles, which depends on bubble size distribution. To
explore the link between foam structure and mechanical properties, we perform simultaneous
visualization of the foam structure and shear experiments using a fluorescence microscope mounted
on a rheometer. This enables us to track the bubble size distribution within the foam, identify
possible bubble rearrangements at a microscopic scale, and better understand their impact on the
foam’s mechanical properties.

Foam observed inside the rheometer.
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Face aux enjeux environnementaux actuels, le développement de matériaux biosourcés constitue
une alternative prometteuse aux matériaux issus des ressources fossiles. L'élaboration de
structures totalement vertes aux performances optimisées reste un verrou majeur [1]. Les parois
cellulaires végétales représentent une source d'inspiration particulierement intéressante en raison
de leur organisation hiérarchique complexe et de leurs remarquables propriétés mécaniques [2].

Dans cette optique de biomimétisme, différentes formulations ont été réalisées en faisant varier
les proportions de plusieurs constituants clés : des nanofibrilles de cellulose, dont le potentiel de
renfort est fortement documenté [3], des hémicelluloses (xyloglucanes, xylanes), de la lignine
(Protobind) ainsi que du poly(alcool vinylique) (PVA) en tant que matrice auxiliaire éliminable. Le
composite est obtenu par extrusion bivis. La rhéologie permet de comprendre comment le matériau
s'écoule pendant sa transformation et ainsi de contréler le procédé d’extrusion.

L'influence de la proportion des constituants sur le composite a été caractérisée via trois axes
majeurs, en s'appuyant sur des protocoles de mesure établis pour I'analyse des nanomatériaux
cellulosiques [4]. Le comportement rhéologique a été étudié en mode oscillatoire, au travers de
balayages en fréquence, temps, température et déformation. Les températures de fusion et de
transition vitreuse ont été déterminées par DSC, la teneur en eau et la dégradation thermique du
systéme par ATG. Les propriétés structurales et optiques ont été analysées par spectroscopie IR, UV
et fluorescence. Cette compréhension des propriétés a |I'état fondu constituera la base de travail
pour valider les procédés de mise en forme, avant d'aborder la caractérisation mécanique des
matériaux solides obtenus.
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Les matériaux a changement de phase (MCP) présentent un fort potentiel pour le stockage thermique grace a leur
capacité a stocker et restituer de grandes quantités d’énergie sous forme de chaleur latente. Leur formulation sous
forme d’émulsions huile-dans-eau permet d’envisager le développement de fluides caloporteurs intégrant une fonction
de stockage thermique.

Des émulsions huile-dans-eau contenant des MCP ont été formulées en faisant varier la nature du MCP ainsi que sa
fraction massique (30, 40 et 50 %). Aprés une étape de pré-émulsification réalisée a I'aide d’un rotor-stator, deux
procédés de réduction de taille ont été comparés : un traitement par ultrasons et une homogénéisation haute pression.

Les formulations obtenues ont été caractérisées a I'aide de plusieurs techniques complémentaires. Les propriétés
rhéologiques ont permis d’évaluer le comportement d’écoulement et le degré de structuration des émulsions, tandis
que les mesures granulométriques ont fourni des informations sur la distribution de taille des gouttelettes. Les
propriétés thermiques ainsi que la stabilité au cyclage ont été étudiées dans un réacteur agité thermostaté équipé d’un
calorimetre afin de déterminer les capacités de stockage thermique et les températures de transition de phase.

Les résultats montrent qu’il est possible d’obtenir des émulsions stables contenant jusqu’a 50 % massique de MCP et
conservant leurs propriétés aprés plus de 30 cycles successifs de fusion-cristallisation. L'étude met également en
évidence l'influence de la taille des gouttelettes sur la stabilité des émulsions, leurs propriétés rhéologiques et
I’apparition de phénomenes de surfusion associés a la réduction de taille.

e
>

100 . . . 10°
1ot 0 3 o 10

Rate [s-1]

Figure 1: Effet de la fraction massique a T fixe (vert : 40%, rose : 30% , bleue : 20% , jaune : 10%)
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Continuous Inkjet (ClJ) printing is widely used in industrial coding, traceability, and product
authentication in sectors such as food, pharmaceuticals, and electronics. The process relies on the
emission of a conductive ink jet that breaks up into microdroplets, which are then charged and
electrically deflected before being deposited onto the substrate. Print quality and reliability therefore
depend directly on jet stability, droplet regularity, and precise control of the break-up length near
the charging electrode. While the physics of Newtonian jets is now well understood, the industrial
inks used in ClJ often exhibit non-Newtonian behaviours, particularly shear-thinning and
viscoelasticity, which modify breakup dynamics and droplet shape. The aim of this CIFRE PhD project
is to establish a predictive framework linking rheological properties, stimulation parameters, and
nozzle geometry in order to better describe jet breakup and droplet formation mechanisms. The main
scientific challenges concern, in particular, the hydrodynamic boundary condition inside the nozzle,
especially wall slip, jet contraction at the nozzle outlet, and the effect of the ink’s non-Newtonian
behaviour on jet breakup. To address these questions, the project combines rheological
characterization, experimental jet visualization, and CFD simulations, complemented by a machine-
learning approach. Ultimately, this work aims to improve understanding of the physical mechanisms
governing ink-machine compatibility and to develop predictive tools capable of reducing empirical
testing campaigns and accelerating the development of new modeling strategies for ClJ systems.
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RESUME :

A pronounced shift has occurred in recent years toward replacing petrochemical stabilizers with natural and
bioavailable alternatives. Among the alternatives, plant proteins have emerged as promising candidates that align
with consumer demand for sustainable and clean-label products. Foam performance depends strongly on the
physicochemical behavior of surface-active molecules at the air-water interface. Proteins, are effective foaming
agents due to their amphiphilic nature, which enables them to adsorb, unfold, and reorganize at interfaces to form
viscoelastic films that stabilize bubbles. Among several interfacial parameters governing foam behavior, interfacial
dilatational elasticity E’ appeared as the most relevant indicators of protein’s ability to generate and stabilize foams.

Identifying and quantifying relationships between E’' and foam characteristics is essential for developing a
mechanistic understanding of protein-based foams. Correlations between E’' and foam formation can reveal how
efficiently proteins stabilize newly created bubble surfaces, while relationships with foam stability can elucidate the
role of interfacial rigidity in controlling bubble stability. Interfacial and foaming properties of plant protein isolates
remain insufficiently characterized. Systematic investigations linking E’ to foam properties are still scarce. A deeper
understanding of these relationships is needed to support the rational use of plant proteins as sustainable
alternatives to petro-sourced stabilizing agents and to enable improved control of foam performance.

This work addresses the interfacial and foaming behavior of three plant protein isolates obtained from rapeseed,
sunflower, and linseed meals, at concentrations ranging from 1 to 60 g/L. The goal is to highlight the link and the
correlations between the interfacial storage elasticity modulus E’ and foaming properties through experimental
values and statistical methods. The nature and the concentration of proteins have a strong impact on the interfacial
and foam properties. Rapeseed albumin isolate exhibits improved properties with increasing protein concentration,
displaying higher interfacial properties and leading to the higher foamability, foam elastic modulus G’roam, and
moderate foam stability. Linseed and sunflower protein isolates behave differently. Both show an enhancement in
interfacial elasticity and foam properties up to a critical concentration, which indicates the presence of protein
aggregates. This induces an antifoaming effect rather than foam stabilization, leading to a simultaneous decrease in
the elastic interfacial modulus and inhibition of the foam characteristics. A clear correlation between E’ and several
foam properties, including foamability, foam elastic modulus, half-life stability t1/2, and the foam stability after 1
hour, is highlighted. The relationships are statistically significant with p-values substantially lower than 0.05. Positive
correlations are confirmed between E’ and all the foam properties enlightening that the enhancement of E’ induces
better foam properties.

MOTS-CLES (5 maximum)
Foams stabilized by plant proteins, Interfacial rheology, Interfacial dilatational elasticity, rapeseed, linseed, sunflower
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In a hand-cranked food extruder, the torque an operator can apply is capped by an ergonomic limit, while the strongly
shear-thinning dough makes the torque required for a given output depend on the internal geometry. The sizing
problem then rests on two opposing requirements: the machine must deliver a minimum output to remain productive,
and the crank torque must stay below the ergonomic limit set by the applicable standard. These are linked through an
implicit design loop, since the channel dimensions set the shear rate, which fixes the apparent viscosity, hence the
pressure drop and finally the torque, while the torque requirement feeds back on the geometry to be chosen. The
operating point, that is the flow rate and pressure the machine settles at, is therefore imposed by satisfying both limits
at once. Such a coupling is seldom addressed explicitly as a mechanical design problem, because the analytical tools it
calls for belong to three fields that rarely intersect: fluid mechanics and rheology (Couette and Poiseuille analogies),
polymer extrusion (Tadmor model), and mechanical design (dimensioning, ergonomics). In powered industrial extruders
the abundant motor power masks the torque constraint; manual actuation removes this margin and makes the input
torque binding, which is what requires the three descriptions to be combined. The aim of this work is to dimension a
screw, barrel and die geometry that meets both requirements at once, using classical analytical flow models as the sizing
tools. The screw and die together fix the operating point: a Tadmor screw model gives the relation between geometry,
flow rate and resistive torque, while a Poiseuille model of the die relates pressure drop to output and yields the hydraulic
resistance used to size the die. The apparent viscosity both require is obtained by combining a Couette estimate of the
shear rate in the screw-barrel gap with a shear-thinning flow curve for the dough taken from the literature; this estimate
also gives a second value of the resistive torque, independent of the Tadmor one. The known variables are fixed first,
namely the dough viscosity from the literature flow curve and the barrel height from the ergonomic constraint, and the
remaining geometry is then adjusted iteratively to balance input effort against output flow, the resulting orders of
magnitude serving to size and compare several candidate dies. Because the three models describe the same flow from
different standpoints, their agreement serves as an internal cross-validation: when they converge to the same order of
magnitude and the same design choice, this consistency makes numerical simulation unnecessary. Each model is kept
at the coarsest level of description that still captures the coupling between output and torque, so that it is the agreement
between simple models, rather than a single refined computation, that supports the retained geometry.
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RESUME

The injection of water into oil reservoirs leads to the formation of stable water-in-oil (W/O) emulsions, which
can significantly hinder their transport and subsequent separation. This study investigates how shear controls
the rheological and morphological evolution of a W/O emulsion prepared by agitating a mixture of dodecane,
Span 80 (800 ppm), and an aqueous NaCl solution (0.1 M). A rotary vane rheometer was used to investigate
the behavior of the emulsion over a broad range of rotational speeds, corresponding to shear rates ranging
from 3.14.10-4s-1 to 3.14.102s-1. Once the emulsion had formed and reached a stable initial state, a
constant shear rate was imposed, while the temporal evolution of the system was monitored simultaneously
by video imaging and by recording the torque exerted on the vane until a steady state was reached.

Our results reveal a shear-rate-dependent sequence of distinct steady states, defining a state diagram that
encompasses both inertial and laminar flow regimes. At high shear rates, where inertial effects become
dominant, the system remains macroscopically homogeneous, with no discernible free-oil or free-water
phase. Upon entering the laminar regime, the system undergoes a transition towards phase-separated
configurations. At intermediate shear rates, a free-oil phase develops above a sedimented emulsion, whereas
at lower shear rates, a free-water phase progressively emerges below the emulsion, leading to a three-layer
configuration consisting of free oil, emulsion, and free water. Surprisingly, in static conditions, sedimentation
occurs, but there is no free-water phase.

The resulting state diagram demonstrates that the applied shear rate plays a key role in determining the final
macroscopic organization of the emulsion. In particular, the transition between the different steady states is
governed not only by the balance between viscous and inertial effects, but also by the competition between
droplet sedimentation, coalescence, and the shear-induced relative motion of the droplets.
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RESUME

Les vitrimeéres a base d’époxy, reposant sur des réactions de transestérification, utilisent souvent
des catalyseurs métalliques, tels que des dérivés du zinc ou de I’étain, ou des bases organiques
hautement actives comme le 1,5,7-triazabicyclo[4.4.0]déc-5-éne (TBD).%? Ce dernier catalyse
efficacement la formation (estérification) du réseau ainsi que les réactions d’échange de liaisons
(transestérification), tout en évitant certains problémes liés a [l'utilisation de catalyseurs
métalliques, tels que la formation et la précipitation de carboxylates métalliques.®> Néanmoins, son
état solide, les contraintes liées a sa manipulation, son colt élevé et son accessibilité limitée a
I’échelle industrielle représentent encore des obstacles majeurs a son utilisation a grande échelle.

Dans cette étude, la 1,1,3,3-tétraméthylguanidine (TMG), base guanidine liquide, est étudiée
comme organocatalyseur alternatif pour les vitriméres époxy-acide.* Les réseaux catalysés par le
TBD et la TMG sont comparés lors de la formation et de "utilisation du réseau. L’estérification ainsi
que les éventuelles réactions secondaires sont suivies par spectroscopie infrarouge a transformée
de Fourier (FTIR). La cinétique de réticulation est également étudiée par rhéologie oscillatoire a
petites amplitudes. La structure du réseau obtenu, ses propriétés mécaniques, ainsi que sa
dépolymérisation chimique sont ensuite évaluées afin de déterminer si la TMG peut constituer une
alternative pratique et facilement industrialisable au TBD, sans compromettre les performances du
vitrimeére.
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ABSTRACT

Digital Light Processing (DLP) 3D printing requires photocurable resins combining suitable rheological
properties with controlled photopolymerization kinetics. HEMA is widely used as a reactive diluent in
dental resin formulations to reduce viscosity and improve processability; however, its use raises
concerns regarding its stability and potential release of degradation products. This study focuses on
the development of HEMA-free photocurable dental resins using alternative reactive diluents. A
constrained mixture design combined with Rheo-UV characterization was employed to investigate the
influence of resin composition on initial viscosity, gelation kinetics, and storage modulus
development during photopolymerization. Several formulations were evaluated within a predefined
composition domain, followed by multi-response optimization to identify suitable formulations. The
results highlight a strong dependence of rheological and photorheological behavior on resin
composition. Overall, the combination of mixture design and Rheo-UV provides a relevant approach
for guiding the formulation and optimization of HEMA-free dental resins for DLP 3D printing.
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RESUME

L’impression 3D par Digital Light Processing (DLP) nécessite des résines photocurables présentant des
propriétés rhéologiques adaptées et une cinétique de photopolymérisation maitrisée. L'HEMA est
couramment utilisé comme diluant réactif dans les résines dentaires afin de réduire la viscosité et
d’améliorer leur mise en ceuvre. Cependant, son utilisation souléve des préoccupations liées a sa
stabilité et a la libération potentielle de produits de dégradation. Cette étude vise ainsi a développer
des résines dentaires photocurables sans HEMA, a partir de diluants réactifs alternatifs. Un plan de
mélange contraint, associé a la Rheo-UV, a été utilisé pour étudier I'influence de la composition sur
la viscosité initiale, le temps de gel et |"évolution du module de stockage lors de la
photopolymérisation. Plusieurs formulations ont ensuite été comparées par une optimisation
multicritére. Les résultats mettent en évidence l'influence importante de la composition sur les
comportements rhéologique et photorhéologique. Cette approche permet ainsi d’orienter
rationnellement la formulation de résines dentaires sans HEMA destinées a I'impression 3D DLP.
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