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La détermination des principaux facteurs influencant I’aptitude a I'écoulement de poudres alimentaires est primordiale pour
la bonne mise en euvre de ces derniéres lors de procédés de fabrication, transport ou stockage. L’utilisation d’un rhéomeétre
a poudre permet de caractériser I’écoulement des poudres dans différentes conditions environnementales et de procédeé et
de lier aptitude a I"écoulement aux propriétés physicochimigues des particules. Cet article s’attache a décrire Pinfluence
des principales propriétés physiques (distribution de taille, forme des particules...) et chimiques (composition globale et '
de surface) sur les propriétés d’écoulement (énergie d’écoulement, compressibilité, cohésion, facteur d’écoulement...) a
travers des exemples de poudres alimentaires plus ou moins complexes (sucres glace et cristal, laits en poudre, cacao,
produits alimentaires amylacés). Cette description phénoménologique de ’écoulement de poudres alimentaires constitue

une premiere étape vers la modélisation de la rhéologie des poudres, qui est actuellement au ceeur de projets de recherche

pluridisciplinaires.

ABSTRACT

The identification of the main factors influencing the flowing of food
powders is crucial for their correct handling during manufacturing
processes, transport and storage. The use of a powder rheometer allows
characterizing powder flowing under various environmental and process
conditions, as well as linking powder flowability to physicochemical
properties of particles. This paper intends to describe the influence of
the main physical (particle size distribution, particle shape, etc.) and
chemical properties (bulk and surface compositions) of particles on
flowing properties (basic flowability energy, compressibility, cohesion,
flow factor, etc.) through examples of more orless complexfood powders
(icing and crystal sugars, powdered milks, cocoa, starchy foods). This
phenomenological description of food powders constitutes the first
step towards the modelling of powder flowing, which is currently at the
heart of pluridisciplinary research projects.
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INTRODUCTION

Au cours des nombreuses opérations unitaires mises en ceuvre dans
leurs procédés de fabrication, les poudres sont manipulées, transportées
et stockées. Elles subissent des contraintes thermomécaniques variées
susceptibles d'affecter leurs propriétés fonctionnelles, en particulier leur
aptitude 4 I'écoulement. Or, les poudres sont des matériaux complexes
présentant un comportement rhéologique original, se rapprochant
selon Ia situation du comportement des solides, des liquides ou des
gaz. En effet, lorsqu’une poudre est versée dans un récipient, elle en
épouse la forme et se comporte alors comme un liquide. Si ce récipient
est incliné de quelques degrés seulement, la poudre reste immobile
et se comporte comme un bloc solide. En augmentant encore I’angle
d’inclinaison du récipient, le seuil d’écoulement de la couche de
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particules de la surface libre peut-étre dépassé et la poudre se comporte
alors a nouveau comme un liquide. Enfin, I'application d’une contrainte
normale sur un lit de poudre induit une diminution de son volume : une
poudre est donc compressible, de maniére analogue aux gaz.
L’aptitude a I'écoulement d’une poudre peut étre définie comme le
mouvement relatif de particules voisines entre elles ou le long de
la surface de Ia paroi du récipient. Le comportement rhéologique des
poudres influence fortement les performances des procédés industriels
et la qualité des produits finaux. L'aptitude a I'écoulement est la
résultante des interactions interparticulaires, ainsi que des interactions
de la poudre avec I'environnement. Par exemple, une poudre cohésive
ne s'écoule généralement pas librement puisque les interactions
interparticulaires surpassent l'action de la gravité. Les interactions
interparticulaires sont de plusieurs types :

- les forces de van der Waals, qui correspondent a une interaction
électrique de faible intensité, sont particuliérement significatives pour
les particules fines ;

- les forces capillaires, qui résultent de la présence d'une fine couche
d’eau a la surface des particules ;

- les forces électrostatiques, qui peuvent étre attractives ou répulsives
selon les charges des particules.

Les interactions interparticulaires et donc I'aptitude a 1'écoulement
dépendent des caractéristiques physicochimiques intrinséques de la
poudre (composition chimique globale et de surface, teneur en eau,
distribution granulométrique et forme des particules... ), mais aussi
des conditions environnementales (température, humidité...) et de
procédé (séchage, agglomération, broyage, tamisage ... ) auxquelles elle
est soumise (Figure 1).

Larhéologie des poudres, c’est-a-dire le comportement en écoulement,
a été étudiée par différentes approches : une poudre a pu étre considérée
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Figure 1 : Principaux facteurs influengant le comportement rhéologique des poudres.

comme un fluide ou un corps solide soumis & une déformation
élastique/plastique ou & une rupture mécanique. Ces deux derniéres
approches permettent une meilleure description de 1'écoulement
de poudres !, Cependant, le manque de modéles mathématiques
permettant de décrire la rhéologie de tous les types de poudres dans
les différentes conditions environnementales et de procédé auxquelles
elles sont soumises restreint la caractérisation de I'écoulement des
milieux granulaires 4 une approche purement phénoménologique.
Ainsi, il est actuellement difficile de prédire 'impact d'un changement
de taille, de forme ou de composition des particules sur I'aptitude 2
I'écoulement de la poudre considérée. Le présent article propose de
recenser et classer les facteurs susceptibles d’influencer 1’écoulement
de poudres alimentaires, afin de permettre aux lecteurs néophytes de
mieux appréhender I'écoulement de poudres alimentaires, mais aussi
aux utilisateurs réguliers de poudres de mieux maitriser leurs pratiques
en prenant en compte tous les facteurs susceptibles de modifier leurs
propriétés d'écoulement.

RHEOMETRE A POUDRE

Unrhéomeétreapoudre estun équipement quia pourobjectifdemesurer
les propriétés d’écoulement des poudres. L'un des plus utilisés
a I'heure actuelle est probablement le « FT4 Powder Rheometer »
développé par Freeman Technology !, puisqu'il offre une large
gamme de tests d’écoulement standardisés adaptés aux différentes
situations rencontrées dans les procédés industriels : écoulements a
surface libre ou sous contrainte, fluidisation... Il permet notamment
la mesure de « I'énergie d’écoulement », autrement dit, I'énergie
requise pour induire 'écoulement d’un volume calibré de poudre
placé dans un récipient cylindrique avec une hélice de forme et de taille
standardisées. L'énergie d’écoulement est déduite des mesures de
couple, force verticale et positionnement de I'hélice réalisées lors d'un
aller-retour de I'hélice dans le lit de poudre (Figure 2). Avant chaque
essai, I’historique des contraintes subies par le lit de poudre (éventuel
tassement lors du versement de la poudre dans le cylindre ... ) est effacé
par une étape de conditionnement consistant en un mélange doux du
lit de poudre par I'hélice : le lit de poudre se trouve alors dans un méme
état de consolidation préalablement & chaque test, ce qui permet ainsi
d’assurer une bonne répétabilité a I’analyse (voir figure 2).

Le rhéometre & poudre FT4 posséde également une cellule de
cisaillement permettant de mesurer la résistance au cisaillement de la

poudre (test de Jenike ¥/, Figure 3).

Cette méthode consiste & déterminer la contrainte tangentielle T, 2

Figure 2 : Principe de mesure de I'énergie d’écoulement avec le rhéometre a poudre FT4.

appliquer a un lit de poudre préalablement consolidé, soumis & une
contrainte normale o, afin de déstructurer I'empilement de particules
et ainsi mettre en mouvement la poudre. Plusieurs mesures sont
effectuées a des niveaux de contrainte normale différents, ce qui permet
de caractériser I'aptitude 4 I"écoulement sous contrainte.
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Figure 3 : Utilisation d’une cellule de cisaillement dans le but de déterminer les
propriétés d’écoulement des poudres en milieu confiné.

Enfin, des accessoires fournis avec le rhéométre & poudres FT4
permettent d’évaluer de nombreux paramétres comme les densités
aérée, tassée et compactée, la compressibilité et la perméabilité
des poudres. Un panorama des possibilités de caractérisation
physicochimique et du comportement rhéologique des poudres du
rhéomeétre & poudres FT4 est présenté dans la Figure 4.

INFLUENCE DE LA TAILLE DES PARTICULES

La taille des particules est un paramétre majeur contrélant "aptitude &
I'écoulement des poudres. Généralement, pour une poudre de méme
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Figure 4 : Exemples d’informations fournies par le rhéométre a poudre.
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composition chimique, une diminution de la taille des particules
s’accompagne d’une augmentation de la cohésion car les forces
interparticulaires sont plus importantes quand la distance entre
particules est réduite ; les petites particules ont donc généralement
une moins bonne capacité & s’écouler. Ceci peut aisément étre mis
en évidence avec l'écoulement facilité du sucre cristal par rapport a
celui du sucre glace, pourtant de méme composition chimique : la taille
médiane des particules de sucre cristal (D, = 570 pm), plus élevée
que celle des particules de sucre glace (D, = 85 um), leur confére une
cohésion plus faible et donc une meilleure aptitude a I'écoulement
(Figure §).

Sur la base du facteur d’écoulement ffc, le premier type de sucre peut
ainsi étre qualifié de cohésif (2 < ffc < 4), alors que le second présente
un écoulement libre (ffc > 10). Egalement, la cohésivité du sucre glace
est largement plus grande (environ 10 fois) que celle du sucre cristal, ce
qui confirme la meilleure aptitude & I’écoulement de ce dernier.
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Figure 5 : Résultats du test de cisaillement standard (précontrainte
normale de 9 kPa) du rhéométre a poudre FT4 pour le sucre glace et le
sucre cristal.
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Cette influence majeure de la taille de particules sur I'aptitude a
I’écoulement a déja été mise en évidence pour de nombreux aliments en
poudre. Par exemple, il a été montré que les poudres de foufou (unaliment
traditionnel d’Afrique de I'Ouest et des Grands Lacs préparé 4 partir de
banane plantain) avaient une taille de particules différentes selon la
variété de plantain utilisée, ce qui influencait directement leurs propriétés
d’écoulement (Tableau 1) . En effet, parmi les trois variétés de plantain
testées, le facteur d’écoulement ffc était maximal pour le foufou d’ Orishele
possédant la plus grande taille de particules et minimal pour le foufou de
Corne 1, ayant le D50 le plus faible. De méme, la cohésivite des foufous
diminuait avec 'augmentation de la taille de particules.

Orishele French 2 Corne 1

Dsa (um) 131,312, 116330 75,6111
fic(-) 40,2 0,0 18,5202 15308
Cohésivité (kPa) 0,10 £0,00 0,23 0,00 0,28 0,01

Tableau 1 : Taille médiane des particules Dso, facteur d’écoulement ffc et cohésivité de
poudres de foufou

La taille des particules joue également un réle crucial pour la
compressibilité d une poudre. La compressibilité d’un milieu granulaire
est liée aux propriétés d’écoulement car elle est représentative des
forces intergranulaires et dong, indirectement, de la cohésion du milieu.

En effet, une poudre cohésive versée en pluie conduit 4 un empilement
lache. La compression du lit de poudre par application d"une contrainte
normale rompt les liens entre particules et permet le réarrangement du lit
de poudre. Plus les forces interparticulaires sont importantes (i.e. plus
les poudres sont cohésives), plus le lit de poudre peut se comprimer et
plus il faut fournir d’énergie a la poudre pour la faire s’écouler. Ainsi,
le sucre glace étant une poudre cohésive, sa compressibilité est beaucoup
plus importante que celle observée pour le sucre cristal a une contrainte
normale donnée (Figure 6). Les particules de sucre cristal, de grande
taille, ont une masse élevée ainsi qu'une surface de contact réduite, ce qui
favorise I'action des forces de gravité au détriment des forces de cohésion
et permet un écoulement aisé du sucre cristal.
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Figure 6 : Evaluation de la compressibilité du sucre cristal et du sucre glace.

INFLUENCE DE LA MORPHOLOGIE DES PARTICULES

La morphologie des particules est un autre paramétre important pour
I’écoulement des poudres. En effet, un meilleur écoulement est
attendu pour des particules sphériques, minimisant le nombre de
points de contacts et donc I'intensité des forces interparticulaires,
que pour des particules irréguliéres : par exemple, des particules
allongées, en forme de batonnets ou d’aiguilles, sont souvent plus
cohésives que des particules sphériques, & cause de leur plus grande
surface de contact. De méme, la présence d’aspérités ou d’angles
saillants A la surface des particules, ainsi que les particules a surface
rugueuse sont défavorables aI’écoulement de la poudre. Le lien entre
les propriétés d’écoulement de poudres de lactose et la taille et la forme
des particules a été exploré I¥). Si la taille des particules est le principal
facteur affectant I'écoulement des poudres, la forme des particules
intervient 4 un second niveau, en particulier lorsque deux poudres de
méme taille présentent des particules de formes différentes.

L’effet de la forme des particules peut étre illustré avec les poudres
de banane plantain ! : la poudre de foufou obtenue avec la variété
Corne 1 possédait des particules de taille similaire, mais légérement
plus sphériques et convexes que la poudre de foutou (un autre mets
traditionnel d’Afrique de1'Ouest et des Grands Lacs a base de plantain)
produite & partir de la variété French 2, ce qui pouvait expliquer le
meilleur écoulement (ffc plus élevé, cohésivité plus faible) et la plus
faible compressibilité du foufou.

INFLUENCE DE LA DISTRIBUTION GRANULOMETRIQUE

L aptitude & I'écoulement d'une poudre est également influencée par
la distribution granulométrique des particules, et plus particuli¢rement
par la proportion de fines. Ainsi, une proportion importante de fines
est souvent défavorable a I’écoulement. En effet, les fines peuvent
s’adsorber 4 la surface des particules plus grosses, créant ainsi des




aspérités la surface se traduisant par une rugosité plus importante des
Particules. Des forces de friction supplémentaires apparaissent alors,
rendant I’écoulement de la poudre plus difficile. Egalement, la présence
d’une population significative de particules fines (par exemple formées
par [’attrition des particules lors de leur transport) rend généralement
la poudre plus cohésive et plus sensible & la compression, ce qui altére
ses propriétés d’écoulement. De plus, la présence de fines accroit la
largeur de la distribution de taille de particules, ce qui est généralement
défavorable al’écoulement de la poudre. En effet, une poudre constituée
de particules de tailles trés variables est souvent plus compressible,
moins fluidisable et plus difficile 4 mettre en mouvement. Cet impact
des particules fines sur I'écoulement peut étre illustré par une étude sur
I'écoulement de poudres de kishk (un plat traditionnel libanais & base
de yaourt et de céréales). Le kishk mixte (4 base de laits de vache et
chévre) possédait une taille médiane de particules plus petite que les
kishks de vache ou de chévre mais ses propriétés d’écoulement étaient
meilleures, paradoxalement. Ceci a pu étre expliqué par sa distribution
de particules plus étroite, due & une proportion de fines plus faible que
pour les autres kishks [*].

Cependant, la présence de fines peut aussi avoir un effet favorable sur
I'aptitude a I'écoulement d'une poudre, en particulier si la surface des
grosses particules est rugueuse. Dans ce cas de figure, les fines peuvent
combler les creux et ainsi lisser la surface des grosses particules, ce qui
peut permettre de diminuer les forces de friction et ainsi d’améliorer
I'écoulement de I'ensemble de la poudre. Certains chercheurs ont
justement mis en évidence que la présence de particules fines au
sein d'une population de grandes particules pouvait induire une
amélioration de1’écoulement par un effet de « roulement a billes » :
les particules fines a la surface limitent le contact entre les grandes
particules, diminuant ainsi la friction et améliorant I’écoulement.
Leturia et al. ], travaillant avec des poudres cohésives non alimentaires,
ont par exemple montré que les nanoparticules de noir de carbone,
s’adsorbant sur des particules microscopiques d’oxyde métallique,
facilitent 1'écoulement de ces derniéres. Meyer et Zimmermann
*] ont également mis en évidence I'effet de « roulement i billes »
avec I'amélioration de I"écoulement de la fécule de mais par ajout
de nanoparticules de silice. Enfin, I'étude sur les farines de foufou et
foutou produits 4 partir de plantain de Gnagne et al. ¥ a montré que les
poudres de foutou nécessitaient une énergie d’écoulement plus faible
que les poudres de foufou, ce qui était inattendu au vu de la plus petite
taille médiane, la forme plus irréguliére et la plus grande hétérogénéité
des particules de foutou. Ce résultat a pu étre expliqué par le fait que les
particules fines des poudres de foutou, issues du procédé de production
et présentes en proportion significative, permettait de réduire la friction
entre les plus grandes particules de foutou, améliorant ainsi leur
aptitude & I'écoulement.

COMPOSITION CHIMIQUE

Un autre parametre intrinséque peut se révéler trés important pour
I'écoulement d’une poudre : il s’agit de la composition chimique
des particules, et plus précisément la composition chimique de la
surface de la particule. En effet, certains composants alimentaires,
lipides et glucides surtout, sont susceptibles d’étre collants a la
température ambiante et/ou aux températures mises en ceuvre lors
de la fabrication ou la reconstitution des poudres, nuisant ainsi a
I’écoulement des poudres.

D’une part, la présence d'une teneur significative en lipides rend les
poudres collantes & des températures proches et supérieures a la gamme
de températures de fusion des lipides de la poudre (généralement entre
—55 et +80 °C pour les acides gras et triglycérides alimentaires /). Ce
phénoméne est exacerbé par la répartition préférentielle des lipides a
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la surface des particules, conséquence de la migration des lipides au
cours du procédé de production ou du stockage de la poudre. 1l a ainsi
été mis en évidence que les conditions de séchage par atomisation
de poudre de lait écrémé modulent la teneur en lipides résiduels 4 la
surface des particules, ce qui influence leur aptitude a I'agglomération,
modifie la taille des particules et est susceptible de modifier les
propriétés d'écoulement, méme si la composition chimique globale
est identique!'”. De méme, la migration des lipides au cours du
vieillissement d'une poudre de cacao affecte légérement la taille des
particules et induit un phénoméne de mottage, particuliérement
délétére pour I’écoulement de cette poudre '],

D’autre part, une poudre contenant une proportion importante de
glucides est susceptible d’étre collante & des températures avoisinant
ou dépassant légérement les températures de transition vitreuse des
glucides (entre +30 et +110 °C pour une large gamme de poudres
alimentaires '*)). En effet, le phénoméne de transition vitreuse désigne
le passage d’un état vitreux (solide amorphe) 4 un état collant (liquide
viscoélastique de trés forte viscosité) lorsqu’on plastifie le matériau (i.e.
on donne de lamobilité aux molécules le constituant) par augmentation
de température ou de teneur en eau. Ce phénoméne de transition
vitreuse est d’ailleurs minutieusement contr6lé lors du séchage par
atomisation de matiéres alimentaires a forte teneur en glucides (telles
que des maltodextrines), afin d’éviter le collage de la poudre sur les
parois de la chambre de séchage !'*], qui limiterait trés fortement sa
progression jusqu’a la sortie du séchoir et diminuerait drastiquement
le rendement de séchage.

Enfin, la présence préférentielle de certains constituants en surface serait
également susceptible de conférer aux particules un aspect plus lisse et
ainsi d’améliorer I'écoulement de la poudre. L'influence de la composition
chimique de surface est complexe et doit étre considérée simultanément
avec les propriétés physiques de la surface des particules, telle que la
rugosité, définie comme la dimension spatiale des aspérités de surface.

Des mesures d’énergie d’écoulement ont été réalisées sur des poudres
de lait écrémé et entier afin de mettre en évidence l'influence de la
composition de surface sur 'écoulement des poudres (Figure 7). Dans
un premier temps, I'hélice pénétrait sept fois dans le lit de poudre &
une vitesse de -100 mm.s™ afin de déterminer I'énergie nécessaire pour
mettre en mouvement un volume donné de lit de poudre (énergie
d’écoulement, Basic Flowability Energy, BFE). Les valeurs de BFE
étaient similaires pour les deux poudres de lait, alors que les particules
de lait entier étaient de plus grande taille et il était donc attendu qu’elles
s’écoulent plus facilement : ceci pouvait trés vraisemblablement étre
expliqué par la trés forte teneur en lipides (a priori trés proche de 100 %
au vu de I'analyse par microscopie confocale montrant une épaisse
couche de lipides, en rouge, i la surface des particules, cf. Figure 7)
a la surface des particules de lait entier, les rendant particuliérement
collantes.».

Dans un second temps, la sensibilité de la poudre a la vitesse
d’écoulement a été déterminée avec le test « Variable flow rate » :
I'hélice pénétrait quatre fois dans le lit de poudre avec des vitesses
tangentielles décroissantes de -100, -70, -40 et -10 mm.s' et I'énergie
d’écoulement BFE a été mesurée, afin de quantifier I'impact de la
vitesse de I'hélice sur I'énergie d’écoulement. Celui-ci a été quantifié
par le Flow Rate Index FRI, calculé en divisant I'énergie d’écoulement
a une vitesse de -10 mm.s' 4 I'énergie d'écoulement & une vitesse de
-100 mm.s™. Le FRI de la poudre de lait écrémé, 1,65 + 0,08, témoignait
d'une sensibilité moyenne 4 la vitesse d’écoulement (1,5 < FRI < 3,0).
Ce comportement était comparable a celui de la majorité des poudres
alimentaires, pour lesquelles une diminution de la vitesse d’écoulement
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induit un temps de contact interparticulaire plus grand, et donc une
friction plus importante, menant 4 une dégradation des propriétés
d’écoulement 2 petite vitesse. En revanche, les poudres de lait entier
étaient quasiment insensibles 4 la vitesse de rotation de I’hélice : le FRI
de 1,08 + 0,01 obtenu signifiait que I'énergie nécessaire a -100 mm.s’
et -10 mm.s" était quasiment identique. D’une maniére générale selon
la documentation technique du rhéométre & poudres FT4 fournie par
Freeman Technology, des valeurs de FRI proches de 1 sont retrouvées
pour des poudres possédant des grandes particules (donc peu de
points de contact interparticulaires) ou pour les particules ayant subi
un traitement de surface. La présence d'une couche de matiére grasse
en surface des particules pourrait ainsi expliquer les résultats observés
pour les poudres de lait entier.
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Figure 7 : Distribution granulométrique et aptitude a I'écoulement en milieu non confiné
des poudres de lait entier et de lait écréme.
Les barres d’erreur non visibles sont inférieures a Ia taille des margqueurs.

CONCLUSION

L’écoulement des poudres est un phénomeéne complexe mettant
en jeu un grand nombre de paramétres physicochimiques propres
a la poudre et & I'environnement, et dépendant des sollicitations
thermomécaniques auxquelles est soumise la poudre dans les procédés
de fabrication, lors de son transport et au cours du stockage. Depuis
les premiers travaux majeurs d’Andrew Jenike 4 la fin des années
1960, de nombreux travaux ont été menés pour tenter d’établir des
lois rhéologiques pour les milieux granulaires, mais la complexité
des interactions interparticulaires & prendre en compte et la grande
variété des milieux granulaires est encore un frein A une modélisation
pertinente de I'écoulement des poudres dans les différents procédés et
les différentes situations ot elles sont mises en ceuvre.

Des initiatives de collaboration pluridisciplinaire, mélant entre autres
physique des milieux granulaires, physicochimie et biochimie des
poudres, génie des procédés et biophysique de la surface de particules,
ont récemment vu le jour récemment pour tenter d’¢lucider les facteurs
clé dans I'écoulement de poudres d’origines variées, dont les poudres
complexes de l'industrie agroalimentaire. A ce titre, il convient de citer
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le projet européen PowderReg (http:// powderreg.fr/), impliquant Jeg
universités de Lorraine, de Liége, du Luxembourg, de Kaiserslauter g
de la Sarre, ainsi que deux industriels concernés parles probiématjques-
d’écoulement des poudres, Novacarb et Granutools. Ce projet
de recherche collaboratif a pour objectif de mieux comprendre of
maitriser I'aptitude 4 I'écoulement des poudres lors de leur fabrication

de leur transport et de leur stockage. Pour ce faire, un démanstratem{
expérimental pilote (comprenant tapis vibrant, trémie, plan incling,
compacteur-... ) et des outils numériques seront développés au cours da
ce projet se déroulant de 2017 4 2020.
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