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INTRODUCTION GENERALE

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Introduction générale.

L’implication du facteur « température » dans le domaine de la mécanique des roches
peut se trouver dans de nombreuses et diverses applications. On peut citer par exemple la
géothermie, D’activité pétroliere, le stockage et I’entreposage de déchets radioactifs, le
stockage souterrain de chaleur [Homand 1986 ; Berest et a/. 1988 ; Somerton 1992]. Méme si
nos propres travaux ne sont pas destinés a une application spécifique, ce bref inventaire
permet tout d’abord de souligner la diversité des domaines concernés par I’influence de la
température sur le comportement des roches. Ensuite, cela démontre également pourquoi cette
thématique de recherche a toujours porté un intérét indépendamment de la nature des roches
¢tudiées. En effet, les applications citées précédemment font intervenir tous types de roches :

granites, gres, calcaires, argiles, roches saliféres, roches basaltiques,...

Les stockages de déchets radioactifs a grande profondeur doivent par exemple
s’intéresser a 1’effet de la température sur des matériaux rocheux comme les argiles ou les
granites (matériaux peu poreux et peu perméables) sans compter les matériaux « artificiels »
(matériaux a matrice cimentaire) qui servent généralement de barriéres imperméables. Une
alternative possible au stockage souterrain a grande profondeur est 1’entreposage.
L’entreposage des déchets radioactifs désigne en fait un stockage souterrain a faible
profondeur et de courte durée (200/300 ans). On voit donc que 1’évolution des techniques de
stockage prévoit un ¢€largissement du type des massifs rocheux susceptibles d’étre destinés a
I’enfouissement des déchets. Des simulations réalisées par le Commissariat a 1’Energie
Atomique, en cas de défaillance du systéme de ventilation au sein de 1’entreposage, font état
d’une augmentation de la température jusqu’a 200/250°C. Ces niveaux de température sont
d’ailleurs identiques a ceux rencontrés dans le domaine de la géothermie a grande profondeur
(200°C a 5000 m de profondeur). Ces deux exemples illustrent les raisons pour lesquelles
nous avons choisi de mener nos travaux dans la gamme de température comprise entre la

température ambiante et 200/250°C.

En ce qui concerne le matériau témoin utilisé pour nos travaux, nous 1’avons choisi
essentiellement en fonction d’un des objectifs de notre étude qui est de contribuer a 1’étude
expérimentale du comportement poromécanique des roches microfissurées (microfissuration
thermique dans notre cas). En effet, les études expérimentales traitant de I’influence de la
microfissuration sur le comportement poromécanique des roches sont rares et essentiellement
focalisées sur des roches poreuses comme les gres. La microfissuration thermique des gres

voit un intérét dans le domaine pétrolier et on peut citer ’inventaire complet réalisé par
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Somerton [Somerton 1992] portant sur les travaux menés a I’Université de Berkeley depuis de
nombreuses années. Néanmoins, ¢’est dans le cadre de la théorie micromécanique des milieux
fissurés que cette thématique de recherche connait ses développements les plus importants ;
on peut citer par exemple les travaux de Dormieux et al. [Dormieux et al. 2002] et de Pensée
[Pensée 2002]. La prise en compte d’une microfissuration au sein d’un milieu poreux est
complexe. En effet, le milieu poreux étant défini comme la superposition d’une phase
matricielle (comprenant une portion de vides occlus) et d’une phase poreuse (porosité ouverte
et accessible aux fluides saturants), on voit que le role des fissures va dépendre de nombreux
facteurs : leur localisation (phase matricielle ou phase poreuse), leur ouverture ou leur
fermeture, la présence de fluide ou non au sein des fissures...

Nos travaux ont pour objectif d’analyser d’un point de vue expérimental I’interaction
entre la microfissuration et le comportement poromécanique d’une roche et ainsi de
contribuer aux développements expérimentaux et théoriques mentionnés précédemment. Pour
mener cette étude expérimentale, qui comprend la réalisation de nombreux essais, nous avons
choisi comme matériau témoin une roche calcaire poreuse : le calcaire d’Anstrude. Cette
roche offre certaines facilités quant a la conduite des essais hydrauliques et poromécaniques
dans la mesure ou elle nous permet d’effectuer de tres nombreux essais et ainsi d’apporter le

plus d’informations possibles.

Ainsi, ’objectif général de notre étude est d’évaluer I’influence de la température sur le
comportement hydraulique et poromécanique d’une roche poreuse. Pour notre campagne
expérimentale, ’aspect thermique peut se concevoir sous deux formes différentes, a savoir
soit la réalisation d’essais sur une roche préfissurée thermiquement (c’est-a-dire sur une roche
ayant subi un traitement thermique) soit la réalisation d’essais directement menés sous
températures élevées. Notre but est de concilier les deux approches.

La premicre, c’est-a-dire 1’étude du comportement de la roche avant et apres traitement
thermique, ne pose aucun probléme technique dans la mesure ou tous les essais se déroulent
apres le refroidissement des échantillons. Ainsi, I’ensemble des dispositifs expérimentaux
présents au laboratoire a pu étre utilisé afin de mener des essais de porosité, de perméabilité
(au liquide et au gaz), de compression uniaxiale et de compression hydrostatique sur des
échantillons sains (avant traitement) et préfissurés (apreés traitement). Nos résultats
expérimentaux ont alors permis d’établir un lien avec la modélisation micromécanique de
I’endommagement ; les travaux que nous avons menés en collaboration avec Djimédo Kondo

\

du Laboratoire de Mécanique de Lille sont d’ailleurs destinés a coupler les approches
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théoriques et expérimentales. De plus, une analyse pétrographique du calcaire d’Anstrude a
¢été entreprise en collaboration avec Béatrice Ledésert du Laboratoire Processus et Bilans des
Domaines Sédimentaires de 1’Université de Lille 1. Des observations de la microstructure de
la roche ont alors pu étre réalisées avant et apres traitement thermique.

La seconde approche, consistant a effectuer des essais sous températures élevées,
nécessite la mise au point d’un dispositif expérimental spécifique. En effet, le matériel présent
au laboratoire est adapté uniquement pour la réalisation d’essais a température ambiante. La
conception d’un dispositif expérimental sous hautes températures et plus précisément la mise
au point d’un dispositif de mesure de la perméabilité au gaz sous températures élevées

(Jusqu’a 200°C) a été notre objectif fixé.

Enfin, il paraissait intéressant de mener des investigations sur un autre matériau que le
calcaire d’Anstrude et qui est susceptible de se comporter différemment que ce dernier sous
I’effet de la température. C’est pourquoi nous avons choisi d’étudier I’influence de la
température sur le comportement hydraulique d’un matériau a matrice cimentaire (mortier
normalisé). Les effets de la température sur ces types de matériaux sont complétement
différents de ce qui est généralement rencontré pour les matériaux rocheux. Des essais
hydrauliques apres préfissuration thermique mais également sous températures €levées ont été
conduit sur des échantillons de mortier. Ces travaux trouvent un intérét spécifique dans la
mesure ou tres peu d’études traitent de I’influence de la température sur la perméabilité des
matériaux a matrice cimentaire. Ainsi, la conception de notre dispositif expérimental sous
hautes températures nous offre la possibilité d’apporter des informations utiles quant a la
compréhension des phénomenes qui ont lieu au sein des matériaux a matrice cimentaire sous

températures élevées.

Le contexte général du travail exposé dans cette thése ayant été présenté, la structuration

du mémoire a été établie comme suit :

Dans le premier chapitre, nous dressons un inventaire du comportement hydraulique,
mécanique et poromécanique des roches. L’aspect thermique est également abordé et nous
présentons une syntheése bibliographique des études traitant de I’influence de la température

sur la perméabilité, les propriétés élastiques et poroélastiques des matériaux rocheux.
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Dans le second chapitre, nous exposons tout d’abord la caractérisation minéralogique
et pétrographique du calcaire d’Anstrude. Ensuite, les méthodes expérimentales liées a la
détermination des propriétés hydrauliques et mécaniques et poromécaniques a température
ambiante sont abordées. La fin de ce chapitre est consacrée a la conception du dispositif de

mesure de la perméabilité sous températures élevées.

Le troisi¢éme chapitre est consacré a la présentation et I’interprétation des résultats de
la campagne expérimentale menée sur le calcaire d’Anstrude. La caractérisation initiale du
matériau (a 1’état sain) est tout d’abord abordée (détermination des propriétés hydrauliques,
¢lastiques et poroélastiques de la roche avant traitement thermique). L’influence de la
préfissuration thermique sur le comportement de la roche est ensuite traitée. A la fin de ce
chapitre, les mesures de perméabilité au gaz sous températures élevées, réalisées sur le

calcaire d’ Anstrude, sont exposées et analysées.
Enfin, le quatrieme et dernier chapitre traite de 1’étude expérimentale que nous avons
menée sur un mortier. L’influence de la température sur la perméabilité du mortier est étudiée

selon les deux approches : apres préfissuration thermique et sous températures élevées.

A la fin de ce mémoire, une syntheése générale de nos travaux est présentée, ainsi que les

perspectives qui en découlent.
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CHAPITRE 1

Influence de la température sur le comportement

mécanique, poromécanique et hydraulique des roches
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Chapitre I : Influence de la température sur le comportement mécanique, poromécanique et hydraulique des roches.

Introduction

Ce chapitre présente les éléments théoriques de base de la mécanique des roches. Les
matériaux rocheux sont des milieux qui contiennent des vides, ce sont des milieux poreux. La
porosité des roches est tres diversifiée ; par exemple, pour des roches carbonatées, les marbres

ont des porosités trés faibles (= 2 %) alors que les craies ont des porosités élevées (= 40 %).

Les premiers paragraphes de ce chapitre traitent de la théorie qui permet de prendre en
compte la présence de vides connectés au sein des matériaux rocheux : la théorie de la
mécanique des milieux poreux. Cette théorie est un développement de la théorie de la
mécanique des milieux continus ; elle aboutit a la formulation de la loi de comportement
poroé¢lastique linéaire. Les notions de perméabilité sont abordées dans un second temps. Nous
présentons les notions théoriques liées aux écoulements monophasiques dans les milieux
poreux. Le comportement hydraulique propre aux matériaux rocheux est également traité afin

de faire le lien entre la microstructure des roches et leur perméabilité.

L’influence de la température sur le comportement des roches est ensuite abordée. Nous
présentons les phénomenes physiques qui peuvent engendrer la modification de la
microstructure des matériaux rocheux. Dés lors, les propriétés mécaniques et hydrauliques
sont susceptibles d’étre également modifiées. Des exemples tirés de la littérature illustrent
différentes tendances d’évolution de ces parametres (perméabilité, propriétés élastiques et
poroléastiques). Le facteur température est ici considéré de deux manicres différentes : nous
abordons a la fois I’évolution du comportement des roches sous température mais aussi

lorsque des traitements thermiques sont appliqués.
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Chapitre I : Influence de la température sur le comportement mécanique, poromécanique et hydraulique des roches.

I.1 Introduction a la mécanique des milieux poreux

I[.1.1 Rappels de mécanique des milieux continus

La théorie de la mécanique des milieux continus s’appuie sur la considération d’un
matériau au sein duquel il n’y a aucun vide, aucune inclusion. Le matériau est alors composé
exclusivement de matiere solide. Les hypotheéses d’homogénéité et d’isotropie conduisent a la
formulation de la loi de comportement élastique linéaire isotrope traduite par la loi de

Hooke [Charlez 1991] :

o, =A\tre d; + 2uey; (L.T)

y

ou o, est le tenseur des contraintes, &y le tenseur des déformations, A la constante de Lam¢,

 le module de cisaillement etd; le symbole de Kronecker.

La loi de Hooke peut également se formuler comme suit :
B 2u) = S
o, =| K- 3 re 90, + 2ue; , (1.2)

ou K est le module d’incompressibilité.

Les différentes écritures de la loi de Hooke dépendent des relations entre les propriétés

¢lastiques. Les relations les plus importantes sont les suivantes :

E
S 3(1-2v)° @3
3K-E
0= K’ (I1.4)
E=2u(1+v), (L1.5)

ou E est le module d”Young et v le coefficient de Poisson.
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[.1.2 Définition d’un milieu poreux saturé

La théorie de la mécanique des milieux poreux, initialement établie par Biot [Biot 1941 ;
Biot 1955 ; Biot 1956 ; Biot 1957], consiste a considérer non plus un milieu continu mais un
milieu composé de deux phases continues qui sont la phase solide (matrice) et la phase
poreuse saturée par un fluide. La Figure 1.1 schématise le principe de superposition nécessaire

a la définition d’un milieu poreux saturé assimilé a un milieu continu équivalent.

Porosité Porosité connectée
non connectée

Matrice

TR

SQUELETTE FLUIDE MILIEU POREUX

Figure I.1. Description d’un milieu poreux saturé.

La théorie de Biot permet donc de décomposer les comportements de chaque phase pour
¢tudier le comportement global du matériau. Le matériau dans son ensemble est défini par le
squelette qui ne va pas réagir de la méme fagon selon que le fluide saturant est sous pression
ou non. En effet, un milieu poreux saturé peut se définir comme un milieu continu ouvert,
c’est-a-dire qu’il peut y avoir échange de maticre avec I’extérieur [Coussy 1991]. C’est
justement cette condition « nouvelle », par opposition a la théorie classique des milieux
continus définissant le milieu comme un systéme fermé, qui fait que le comportement du
milieu poreux dépend des échanges ou des non échanges avec ’extérieur. Par exemple on
peut considérer deux comportements différents d’un milieu poreux lors d’une sollicitation
extérieure : un premier ou la pression du fluide saturant reste constante (systéme ouvert) et un

deuxieéme ou le fluide saturant n’a pas la possibilité de dissiper les surpressions interstitielles
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engendrées (systeme fermé). Ces exemples distinguent deux cas extrémes qui permettent de

déterminer I’interaction entre la phase fluide et le squelette :

- le cas drainé : le milieu est un systéme ouvert qui permet I’échange de matiere
avec I’extérieur et donc la dissipation des surpressions interstitielles.

- le cas non drainé : le milieu est un systeme fermé qui ne permet pas 1’échange de
maticre avec I’extérieur. Il en résulte la création de surpressions interstitielles qui

influencent le comportement du squelette.

[.1.3 Notions de porosité

La définition d’un milieu poreux saturé nécessite d’apporter quelques précisions quant a
la définition de la porosité. Dans 1’absolu, la porosité représente la fraction totale des vides
contenus dans un matériau sans tenir compte de la localisation et de la connectivité de ces
vides. Cependant cette distinction est importante puisque, comme le montre la Figure 1.1, la
notion de porosité, d’un point de vue poromécanique, correspond a la fraction des vides qui
est accessible au fluide saturant. Ainsi, la porosité non connectée ou occluse s’ins¢re dans la
phase matricielle et non dans la phase poreuse saturée. On utilisera donc le terme générique

de porosité pour appeler ce qui est en vérité la porosité connectée :

_ Volume des vides connectés

¢

) (1.7)
Volume total

ou ¢ est la porosité.

La matrice solide d’un milieu poreux ne correspond donc pas uniquement a la matiere
solide qui compose le matériau. La porosité occluse (fissures intramatricielles, inclusions,...)
entre dans sa constitution et va alors influencer son comportement mécanique.

Ne pas prendre en compte la porosité occluse dans la définition de la porosité est en
accord avec les méthodes de mesure couramment utilisées. En effet, le principe des mesures
de la porosité est de saturer ou d’injecter un fluide dans 1’espace poreux du matériau. On peut
distinguer la mesure purement quantitative qui donne la valeur globale de la porosité et la

mesure descriptive qui fournit des indications sur la morphologie de I’espace poreux en plus
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de sa quantification. La méthode classiquement employée est la porosimétriec au mercure.
Celle-ci permet de mettre en évidence la distribution géométrique des pores au sein d’un
matériau. Un exemple de courbe porosimétrique est présenté sur la Figure 1.2, les pores sont
supposés cylindriques et leur géométrie est donc définie par un rayon d’acces. Ceci est donc

une vision « idéalisée » de la porosité.

Fréquence d’occurence
des rayons d'accés

— ~~

75 15 750 7500
Rayons d'accés (nanométre)

Figure 1.2. Exemple de courbe porosimétrique [Bourbié et al. 1986].

Les courbes porosimétriques apportent des précisions sur les familles de pores qui
composent une structure poreuse (par exemple sur la Figure 1.2, deux familles de pores sont
mises en évidence). Notons que le détail des principes de mesures de la porosité se trouve

dans le deuxieme chapitre qui est consacré au travail expérimental que nous avons mené¢.

[.1.4 Déformabilité d’un milieu poreux

En 1923, Terzaghi a introduit la notion de contrainte effective dans le cas des sols
(milieux sans cohésion). Il a montré que la pression interstitielle jouait un réle important dans

la déformabilité d’un milieu poreux (squelette) en aboutissant a la relation suivante :

(2%

y

7 =6, +po,, (1.8)

ou a;‘ff est le tenseur des contraintes effectives et p la pression interstitielle.

11
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Cette relation permet d’exprimer la déformabilit¢é d’un milieu poreux mais sous
certaines conditions uniquement. En effet, les hypotheses qui sont faites consistent a dire que
le squelette du milieu poreux se déforme mais que les grains solides (la matrice) ne se
déforment pas. En 1941, Biot [Biot 1941] a développé la théorie des milieux poreux en
considérant que la matrice solide subissait également des déformations. Ces considérations
sont adaptées aux milieux cohérents comme les roches. L’interaction entre la déformabilité
des différents constituants d’un milieu poreux a causé un réajustement de la formulation des
contraintes effectives :

a;-.ff =0, +bpo (1.9)

ij
ou b est le coefficient de Biot.

Le coefficient de Biot (0<b<1) est donc un coefficient minorant les effets de la
pression interstitielle. Il indique dans quelles proportions la pression interstitielle soulage le
squelette des contraintes totales suite a la déformation de la matrice solide. On peut dire que la
loi de Terzaghi est un cas particulier de la relation (1.9) lorsque » = 1. La Figure 1.3

schématise les théories de Terzaghi et de Biot en rappelant leurs hypothéses.

Matrice solide\

Etat initial .
Porosité
(avant déformation)
Théorie de Terzaghi Théorie de Biot
(matrice indéformable), (matrice déformable)
Etat final
(aprés déformation)

Figure 1.3. Schématisation des principes de Terzaghi et de Biot.
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I.1.5 Poroélasticité linéaire isotrope

La théorie de la poroélasticité linéaire isotrope s’appuie sur les hypotheses suivantes

[Coussy 1991 ; Charlez 1991] :

- le matériau est isotrope et homogene,
- les relations contraintes/déformations sont linéaires et réversibles,
- les déformations sont petites,

- la transformation est supposée isotherme.

Biot [Biot 1941] a établi les lois de comportement d’un milieu poreux en développant la
loi de Hooke de maniére a intégrer I’effet de la pression interstitielle. Plus tard, Coussy
[Coussy 1991] a développé les principes de la thermodynamique des milieux continus ouverts

pour aboutir a la formulation générale du comportement poroélastique :

;= (1 Ty jaif AP~ d; + bﬁ(%} d, (non drainé)
EU EU U p(]
_ 1+, o - 2B 455 +L d.. (drainé) (1.10)
i E, ¥ E, v 3K, Pl , .
m 1 b*M b
— == 1+ p + tro
py M Ky B

ouFE, et E,sont respectivement les modules d'Young non drainé et drainé,v,etv,les
coefficients de Poisson non drainé et drainé, M le module de Biot, m ’apport de masse fluide

par unité de volume initial et o/’ la masse volumique du fluide a I'état initial.

L’inversion du systéme d’équations (I.10) fournit I’expression des contraintes totales et
de la pression interstitielle. La formulation de la loi du comportement poroélastique devient

alors :
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~
Il
<

(—b e +

o, = (KU - 2/1) tre 0, + 2ue, —bM(

3
2u
3

j e 0, + 2ue, —bp 0, (drainé)

Po

m .
—ﬂj d; (non drainé)

0

, (L11)

ou Ky et K, sont respectivement les modules d'incompressibilité non drainé et drainé et ule

module de cisaillement (xest un parameétre unique car le fluide ne reprend pas les efforts de

cisaillement).

Le Tableau I.1 recense les fonctions de couplage fluide/squelette ainsi que leur

interprétation physique.

Couplage

Interprétation physique

(KU —%Ltj e 0, + 2pue,

Variation des contraintes totales engendrée par les
déformations du squelette dans des conditions non drainées et
isothermes

(KB —2?#) tre 0, + 2us,

Variation des contraintes totales engendrée par les
déformations du squelette dans des conditions drainées et
isothermes

m
—bM| =
[ﬂfj

J,

i

Variation des contraintes totales engendrée par I'apport de
masse fluide dans des conditions isothermes et sans
déformation

Variation des contraintes totales engendrée par la variation de

~bp o, pression interstitielle dans des conditions isothermes et sans
déformation
Variation de la pression interstitielle engendrée par les
— Mbtre déformations du squelette dans des conditions non drainées et

isothermes

m Variation de la pression interstitielle engendrée par l'apport de

M5 fluide dans des conditions isoth
! masse fluide dans des conditions isothermes et sans

déformation

Tableau I.1. Interprétation physique du couplage poromécanique.

© 2004 Tous droits réservés.
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[.1.6 Prise en compte des constituants du milieu poreux

Les caractéristiques des constituants du milieu poreux sont introduites suivant

I'hypothése d'une matrice élastique linéaire isotrope. Le comportement du fluide est, par

nature, isotrope. Dé¢s lors, les différents modules d’incompressibilité qui interviennent dans la

théorie des milieux poreux sont les suivants :

- les modules d’incompressibilité du squelette Ky et K, qui sont respectivement

les modules non drainé et drainé,

- le module d’incompressibilité de la matrice solide K,

- le module d’incompressibilité du fluide saturant K.

Les relations principales entre les caractéristiques de la matrice, du fluide et les

parametres drainé et non drainé sont [Coussy 1991 ; Charlez 1991] :

b =1- K, (relation de Biot),
KS

(1.12)

(L13)

(1.14)

Le coefficient de Skempton détermine les surpressions interstitielles engendrées par les

contraintes totales dans le cas non drainé. Ses formulations théoriques en fonction des autres

caractéristiques poroélastiques sont :

15
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B="". (1.16)

La relation de Biot montre bien I’interaction entre la déformation du squelette et celle de
la matrice solide. Cette relation permet également de faire le lien avec la théorie de Terzaghi
qui est un cas particulier lorsque b = 1, ¢’est-a-dire lorsque le module d’incompressibilité de
la matrice solide tend vers 1’infini (i.e. matrice incompressible).

Nous reviendrons plus en détail sur les relations entre les propriétés poroélastiques dans
le chapitre II traitant de leur détermination expérimentale ; ceci dans 1’optique d’une étude

comparative entre les valeurs mesurées et les valeurs théoriques.

[.1.7 Exemples de propriétés poroélastiques pour des roches

carbonatées

L’analyse poromécanique dépend de l’interaction entre le comportement global du
matériau (le squelette) et celui d’une phase qui le constitue. La relation de Biot en est
I’exemple le plus marquant. Ainsi, le coefficient de Biot, parametre primordial de la théorie
des milieux poreux, est une évaluation du role de la matrice solide relativement a celui du
squelette. Le Tableau 1.2 propose une bréve synthése d’exemples de propriétés poroélastiques
pour diverses roches carbonatées. Le cas des roches carbonatées est un bon exemple pour
expliquer la définition du coefficient de Biot. En effet, le module d’incompressibilité¢ de la
matrice solide de ces roches est souvent tres élevé (la calcite a un module d’incompressibilité
proche de 75 GPa) ; sa valeur dépendra alors de la fraction de vides occlus (moins il y aura de
porosité occluse plus sa valeur tendra vers le module d’incompressibilité de la calcite). La
relation entre le comportement du squelette et de la matrice va alors dépendre de la porosité
connectée. Ceci est trés clair lorsque 1’on compare les propriétés poroélastiques des marbres,
des calcaires et des craies qui sont des roches composées du méme minéral mais qui ont une
porosité croissante dans une gamme étendue de 2 a 40 % (Tableau 1.2). D’un point de vue
poromécanique, on peut considérer que le comportement de la matrice solide est pratiquement
identique pour ces roches. Par contre, leur comportement a [’échelle du squelette est
completement différent et ce du fait que chaque type de roche a une structure poreuse qui lui

est propre.
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Roche # (%) |Kp(GPa)| Ks(GPa) | Ky(GPa) b B
Marbre de Tenessee 2 40 50 442 0,20 0,47
[GRECO 1990]
Marbre de Morawica 3,4 58 75 - 0,23 -
[Fabre et al. 1997]
Calcaire de Villeperdue 6,4 36 61 - 0,41 -
[Reuschlé 1990 ; Fabre et
al. 1997]
Calcaire de Tonnerre 13 18,6 41,4 21,9 0,53 0,20
[Gourri 1991 ; Fabre et al.
1997]
Calcaire de Salem 13 21,2 72,6 31,2 0,70 0,46
[Hart et al. 1995]
Calcaire de Chauvigny 17,4 15,7 52,6 17,9 0,69 0,20
[Gourri 1991 ; Fabre et al.
1997]
Calcaire de Lavoux 21,9 13,1 58,9 19,7 0,77 0,30
[Gourri 1991 ; Fabre et al.
1997 ; Heugas 1991]
Craie de Lixhe [Gourri 42.8 3,9 42,5 5,7 0,87 0,35
1991 ; Fabre et al. 1997]
Craie de Lézennes 40 2,5 65 - 0,96 -
[Skoczylas et al. 1998]

Tableau [.2. Exemples de propriétés poroélastiques pour des roches carbonatées.

La valeur du coefficient de Biot augmente avec la porosité (il tend vers 1 pour les
craies). De méme, lorsque la porosité est tres faible (cas des marbres) le coefficient de Biot
tend vers 0. Ceci est logique puisque si la porosité est tres faible, cela signifie que le squelette
du matériau est pratiquement composé de la matrice solide. Cette configuration se rapproche
alors de celle d’un matériau tel que défini par la mécanique des milieux continus et pour
lequel il n’y a pas d’interaction fluide/squelette. Ces quelques exemples illustrent de maniére
générale que la porosité est un facteur influant sur le coefficient de Biot. Certains auteurs ont

méme réajusté I’intervalle de définition du coefficient de Biot, et plus précisément sa limite

basse, en fonction de la porosité : 23¢¢ < b <1 [Zimmerman 2000].
+
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[.1.8 Généralités sur la caractérisation expérimentale du comportement

des roches

Plusieurs types d’essais mécaniques et poromécaniques sont généralement employés en
laboratoire afin de caractériser le comportement des roches. On peut distinguer les essais
déviatoriques (compressions uniaxiale et triaxiale) et les essais hydrostatiques. Dans tous les
cas, les déformations des roches testées sont mesurées a la fois longitudinalement et
radialement (ou transversalement). Pour les milieux isotropes, la déformation volumique est

déterminée par :
g, =& +2¢,, (1.17)

ou ¢, est la déformation volumique, e, la déformation longitudinale et ¢, la déformation

transversale.

Essais deviatorigues

Les essais déviatoriques les plus courants sont les essais de compression uniaxiale et les
essais triaxiaux de révolution. Ces deux types d’essais consistent a solliciter le matériau
rocheux suivant une direction principale (o;) tout en maintenant un chargement constant
suivant les deux autres directions principales (o3). Le cas des essais de compression uniaxiale
se distingue alors des essais triaxiaux de révolution par le simple fait que a3 = 0 (Figure 1.4).
L’allure des courbes contraintes/déformations ainsi que I’interprétation qui en découle sont
similaires pour ces deux types d’essais. La Figure 1.5 illustre le comportement en compression
uniaxiale d’une roche. On remarque alors que son comportement peut se décomposer en

plusieurs phases [Bourbié et al. 1986] :

- une phase de serrage de gy = 0 & o, = als. Elle correspond a la fermeture
. .. ) , )
progressive des fissures préexistantes jusqu’au seuil de fermeture des fissures
S
o1,
o \ F o , . « o, .
- une phase linéaire de o7 = o> a01=0,. Elle désigne la phase ¢élastique linéaire

durant laquelle aucune fissuration n’est engendrée par la contrainte déviatorique.
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Cette phase s’achéve lorsque le seuil de fissuration o," est atteint (lorsque la
déformation volumique tend a s’¢éloigner de la linéarité),

- une phase de propagation stable de la fissuration de o, = o' a0, = o1". Durant
cette phase, la fissuration se développe de maniére progressive. Néanmoins,
méme si la fissuration s’accroit, la roche subit toujours une diminution de
volume jusqu’au seuil de dilatance o",

- une phase de propagation instable de la fissuration de o, = of a0 =M A
partir du seuil de dilatance, la création de fissures tend a inverser I’évolution de

la déformation volumique (augmentation de la déformation volumique). Ce

comportement se poursuit et s’intensifie jusqu’au seuil de rupture o, ™.

Propagation instable
de la fissuration

Propagation stable
de la fissuration

Seuil de fissuration

Phase de serrage

€

0 Déformation

Figure 1.5. Essai de compression uniaxiale sur une roche [Bourbié et al. 1986].
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Notons que I’interprétation des courbes contraintes/déformations est la méme dans le
cas des essais triaxiaux de révolution (le déviateur sera alors défini par o3 - o) et non plus par

o1 comme dans le cas des essais de compression uniaxiale).

Essais hydrostatiques

Les essais hydrostatiques, également appelés essais de compressibilité, consistent a
appliquer la méme sollicitation suivant les trois directions principales ; on a donc o7 = g3 = oy,
oy, est appelé la contrainte hydrostatique (Figure 1.6) ; elle est également couramment appelée
pression de confinement (P¢). Dans ce cas, et pour un matériau isotrope, les déformations
longitudinales et transversales sont égales. C’est pour cette raison que 1’interprétation des

courbes contraintes/déformations ne fait intervenir que la déformation volumique.

Gh
]

o 5 o
—_— |
N
NG

(o}

Figure 1.6. Configuration des essais hydrostatiques.

La Figure 1.7 schématise le comportement d’une roche sous sollicitations hydrostatiques
(seule la déformation volumique est prise en compte). Les différentes phases qui composent la

courbe contraintes/déformations sont les suivantes [CFMR 2000] :

- une phase de serrage de 0, = 0 a o, = ahS. Elle correspond, a I’instar des essais
déviatoriques, & la fermeture progressive des fissures jusqu’au seuil g;,° a partir
duquel la déformation volumique devient linéaire. La porosité de fissures ¢ peut

alors étre déduite,
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- une phase élastique linéaire de oy, = o> 4 o, = o, La structure de la roche ne
subit pas de modifications irréversibles jusqu’au seuil d’effondrement des pores
o’

- une phase d’effondrement des pores de o, = ol a0, =o;". Elle désigne la rupture
des joints de grains qui provoque un effondrement et un réarrangement de la
structure poreuse de la roche (diminution importante de la porosité) jusqu’au
seuil de raidissement ahR,

- une phase de raidissement a partir de o} = 0,". Le réarrangement de la structure
poreuse de la roche tend a se stabiliser ce qui engendre un phénoméne de

raidissement.

v

Figure 1.7. Schématisation de la déformation volumique d’une roche sous sollicitations

hydrostatiques.

Les contraintes qui doivent étre appliquées afin d’observer ces différentes phases varient
selon la microstructure initiale des roches. En effet, plus la porosité initiale est importante et
plus les seuils d’effondrement des pores et de raidissement sont bas (cas des craies par

exemple) [CFMR 2000].
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1.2 Notions de permeéabilité

La perméabilité caractérise 1’aptitude d’un milieu poreux a se laisser traverser par un
fluide sous I’effet d’un gradient de pression. Dans ce qui suit, nous traiterons uniquement le
cas des écoulements monophasiques, c’est-a-dire que les milieux poreux considérés sont
saturés par une seule phase fluide. La perméabilité est indépendante des propriétés du fluide
saturant contrairement a la conductivité hydraulique. En effet, la conductivité hydraulique
traduit une vitesse de percolation qui dépend de la nature du fluide. La perméabilité, qui a
I’unité d’une surface, est quant a elle une propriété intrinséque des matériaux. La perméabilité
peut étre ainsi analysée en fonction de la microstructure des milieux poreux et ce sont
essentiellement les caractéristiques morphologiques de 1’espace poreux (tortuosité,
connectivité, surface spécifique, taille des pores,...) qui sont les facteurs influant sur sa valeur

[Dana 1999 ; Dullien 1992].

[.2.1 Loi de Darcy

En 1856, Darcy a ¢établi une relation entre la vitesse de percolation d’un fluide dans un
milieu poreux et le gradient de pression du fluide. Cette relation s’appuie sur les hypothéses

suivantes [Dullien 1992] :

- les forces d’écoulement sont dues a la viscosité (les forces d’inertie sont
négligées),

- le milieu poreux est totalement saturé¢ par une seule phase fluide,

- les écoulements du fluide sont supposés laminaires,

- le fluide n’a pas d’interaction physico-chimique avec le matériau.

L’objectif de ce paragraphe n’est pas de donner les développements théoriques
nécessaires a 1’établissement de la loi de Darcy. Nous présenterons uniquement de manicre
générale une formulation simplifiée qui est d’ailleurs justifiée par les conditions
expérimentales liées a la mesure de la perméabilité.

Ainsi, la premiere hypothése concerne I’isotropie du milieu poreux et donc de la
perméabilité. La perméabilité est alors définie par un scalaire indépendamment de la direction

de I’écoulement. Ensuite, nous considérons uniquement le cas d’un écoulement
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unidirectionnel tout en négligeant 1’effet des pertes de charge associées aux différences

d’altitude. Suivant ces considérations, la loi de Darcy s’écrit [Dullien 1992] :

V= —E.gradp, (1.18)
n

ou 7 est la vitesse de filtration, 7la viscosité dynamique du fluide, kla perméabilité

intrins€que et p la pression du fluide de percolation.

La relation (I.18) représente donc 1’écriture de la loi de Darcy sous la forme la plus
simple qui soit. De plus, les conditions qui ont été prises pour aboutir a cette relation ne sont
pas restrictives puisqu’elles sont satisfaites lors des études en laboratoire (vérification de
I’isotropie du matériau, application d’un écoulement unidirectionnel, effet de la pesanteur
négligeable du fait de la petite taille des échantillons).

La loi de Darcy ne prend en compte que la viscosité dynamique et le gradient de
pression du fluide de percolation. Ceci permet de rappeler que c¢’est la viscosité du fluide qui
gouverne 1’écoulement, lequel peut d’ailleurs étre appelé écoulement visqueux. La Figure 1.8

donne un exemple du profil des vitesses d’un fluide visqueux dans un tube capillaire.

—
_______ R 5 Direction de
y I’écoulement
— > Ecoulement visqueux
0

Figure 1.8. Profil des vitesses d’un fluide visqueux dans un tube capillaire.

On remarque que, pour un écoulement visqueux, les vitesses sont nulles aux parois du
tube capillaire. La Figure 1.8 schématise de manic¢re générale le profil des vitesses au sein
d’un espace poreux. La nullité¢ de la vitesse aux parois des pores est une condition nécessaire
pour I’application de la loi de Darcy. Cette condition est satisfaite lorsque le fluide de
percolation est un fluide visqueux qui adhére aux parois des pores ; c’est le cas des liquides.
Par contre, si le fluide de percolation est un gaz, il faudra alors prendre en compte des

phénomenes de glissement aux parois des pores.
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[.2.2 Phénomenes de glissement — Effet Klinkenberg

Lorsque le fluide de percolation est un gaz, on ne peut plus considérer que 1’écoulement
est régi uniquement par la viscosité. En effet, le glissement des molécules de gaz aux parois
des pores provoque une modification du profil des vitesses (Figure 1.9). La vitesse aux parois
des pores n’est plus nulle et il en résulte que 1I’écoulement du gaz comprend a la fois un
écoulement de glissement et un écoulement visqueux. Ces phénomenes de glissement étant
dus aux chocs entre les parois des pores et les molécules de gaz, ils sont d’autant plus
accentués que le libre parcours moyen des molécules est grand. On voit donc qu’il y a un
rapport entre la taille (ou le diamétre) des pores et ’intensité des phénomenes de glissement.
En effet, plus les pores sont de petites tailles et plus les molécules de gaz ont tendance a subir
des chocs aux parois des pores. Ces perturbations font donc intervenir la microstructure des
matériaux et le libre parcours moyen des molécules de gaz. Ce dernier parametre, qui peut
étre maitrisé et ajusté, fournit le moyen d’atténuer les phénomenes de glissement. I1 dépend de
la pression de gaz: quand la pression augmente, le libre parcours moyen des molécules
diminue. Afin d’atténuer les phénomenes de glissement, il faut donc que la pression du gaz en
percolation soit ¢élevée. Dans ’absolu, on peut méme dire que si la pression du gaz tendait
vers 1’infini alors 1’écoulement par glissement serait totalement éliminé et il ne subsisterait

que I’écoulement visqueux.

Direction de
I’écoulement

Ecoulement visqueux

Figure 1.9. Profil des vitesses d’un gaz dans un tube capillaire.

Le fait que 1’écoulement des gaz combine I’écoulement par glissement et 1’écoulement
visqueux implique une modification de la terminologie employée pour nommer la
perméabilité au gaz. On appellera perméabilité apparente la perméabilité d’un matériau pour
lequel le fluide de percolation est un gaz. Ce terme est utilisé afin de la différencier de la

notion de perméabilité intrinseéque qui est indépendante de la nature du fluide percolant. En
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1941, Klinkenberg a développé une théorie qui consiste a formuler une relation linéaire entre

la perméabilité apparente et la perméabilité intrinséque [Klinkenberg 1941] :

k, = k(l + ﬂ], (L19)
P

ouk, est la perméabilité apparente, f le coefficent de Klinkenberg et p,, la pression moyenne

du gaz.

Cette relation fait intervenir la pression moyenne du gaz et le coefficient de
Klinkenberg. Ce dernier est une caractéristique intrinséque qui traduit I’influence de la
morphologie de I’espace poreux sur I’intensité des phénomenes de glissement. La théorie de
Klinkenberg considére que la perméabilité apparente évolue de maniére linéaire en fonction

de I’inverse de la pression moyenne de gaz (Figure 1.10).

ks
a
bk
k Ecoulement visqueux

o
Py

Figure 1.10. Schématisation du principe de Klinkenberg.

La perméabilité intrinseque peut alors étre déterminée. Elle correspond a la valeur de la

perméabilité apparente lorsque 1’inverse de la pression moyenne de gaz tend vers 0, c’est-a-
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dire lorsque la pression tend vers I’infini. Le coefficient de Klinkenberg peut alors étre calculé
a partir de la pente de la droite représentée sur la Figure 1.10. Le coefficient de Klinkenberg,
dépendant de la morphologie de I’espace poreux, peut étre formulé de la maniére

suivante [Klinkenberg 1941] :

p=dA Py (1.20)

r

ou ¢ est une constante proche de 1,1 le libre parcours moyen des molécules de gaz et r le

rayon moyen des pores.

Etant donné que A p,, est toujours constant pour une température donnée, le coefficient

de Klinkenberg dépend uniquement de la taille moyenne des pores : f augmente lorsque r
diminue.

Dans la littérature, le terme « effet Klinkenberg » est généralement utilisé pour désigner
les phénoménes de glissement des molécules aux parois des pores. Dans ce mémoire, nous

utiliserons également cette terminologie.
[.2.3 Perméabilité des roches

L’unité utilisée pour exprimer la perméabilité est le m*. Cependant, dans le domaine de
la physique des roches, on rencontre couramment la perméabilité exprimée en Darcy, avec
I’équivalence 1 Darcy = 1 D ~ 107> m%. Le millidarcy est également fréquemment employé
(1 mD =~ 10" m?). La perméabilité des roches couvre une gamme étendue de valeurs. La
Figure 1.11 illustre la diversité des valeurs de perméabilité, qui peuvent étre rencontrées pour
différentes roches, exprimées en fonction de leur porosité. Néanmoins, la perméabilité est
essentiellement influencée par la morphologie de I’espace poreux (connectivité, tortuosite,
diametre des pores). C’est pour cette raison que des roches trés poreuses comme des craies
peuvent avoir une perméabilité relativement faible du fait de la finesse des pores [Bousquié
1979 ; Bourbié et al. 1986 ; Gourri 1991]. La Figure 1.12 montre en effet que la taille des

pores est un facteur prépondérant sur les valeurs de perméabilité des roches.
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Figure I.11. Perméabilité et porosité des roches [Bourbié et al. 1986].
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Figure 1.12. Perméabilité et courbe porosimétrique des roches [Bourbi¢ et al. 1986].
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[.2.4 Variation de la permeabilit¢ des roches sous contraintes

hydrostatiques

De nombreuses études ont trait¢ de I’influence des sollicitations mécaniques sur la
perméabilité des roches. Généralement, les essais hydrostatiques et triaxiaux sont réalisés afin
de caractériser la variation de la perméabilité des roches sous contraintes. Les essais triaxiaux,
qui sont conduits jusqu’a la rupture des échantillons, mettent en évidence le rdle de la
fissuration induite par le déviateur sur I’évolution de la perméabilité¢ [Heiland et al. 2001 ;
Zhu et al. 1997a ; Zhu et al. 1997b]. Dans ce paragraphe, nous nous contenterons d’aborder
I’évolution de la perméabilité sous charge hydrostatique. Ce choix peut se justifier par le fait
que les essais hydrostatiques ne conduisent pas a la rupture et qu’ils favorisent I’ interprétation
des phénomeénes physiques liés a la microstructure initiale des roches [Suri et al. 1997 ; David
et al. 2001]. C’est pour cette raison que ces essais sont également fréquemment réalisés
lorsque la microstructure des roches a subi des modifications comme par exemple une
préfissuration thermique ou mécanique (voir 1.3.2). La Figure 1.13 montre un exemple

d’évolution de la perméabilit¢ et de la porosité d’un grés soumis a des contraintes

hydrostatiques.
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Figure 1.13. Evolution de la perméabilité et de la porosité d’un gres sous sollicitations
hydrostatiques : I’évolution de la perméabilité est exprimée en échelle semi-log (a gauche) et

celle de la porosité en échelle log-log (a droite) [David et al. 2001].

La variation de la perméabilit¢é et de la porosité en fonction des sollicitations

hydrostatiques se décompose en plusieurs phases (Figure 1.13) [David et al. 2001] :
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- une phase ou la perméabilité et la porosité¢ diminuent fortement en début de
chargement consécutivement a la fermeture progressive des fissures
préexistantes (fissures connectées au réseau poreux),

- une phase ou la perméabilité et la porosité évoluent de manicre quasi-linéaire. La
perméabilité étant exprimée en échelle logarithmique sur la Figure 1.13, il en

résulte que son évolution suit une loi exponentielle du type :
k=ke ", (1.21)
ou k, est la perméabilité initiale et y un facteur de forme.

Cette relation empirique désigne 1I’évolution de la perméabilité qui est due a la
compaction élastique des vides. Pour les roches, le coefficient y peut varier de
0,001 4 0,020 [David et al. 2001].

- une phase ou la perméabilité et la porosité subissent a nouveau des diminutions
importantes. Cette évolution est liée a I’effondrement des pores qui provoque un

réarrangement des vides.

1.3 Influence de la température sur le comportement

des roches

[.3.1 Aspects microstructuraux

Lors d’une augmentation de température, les minéraux qui composent les roches
subissent des dilatations thermiques. Des phénomeénes d’incompatibilit¢ de déformation
surviennent alors lorsque 1’ordre de grandeur des dilatations thermiques n’est pas le méme
suivant les minéraux [Homand 1986 ; Somerton 1992 ; Zaraiski et al. 1994]. On parle alors de
dilatations différentielles. Les dilatations différentielles peuvent étre causées par la présence
de plusieurs types de minéraux dans les roches (roches polyminérales) et par 1’anisotropie de

la dilatation thermique des minéraux (roches monominérales et polyminérales).
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La variation du coefficient de dilatation thermique des minéraux en fonction de la
température n’est pas linéaire. Le Tableau I.3 donne les valeurs de la dilatation thermique de
la calcite et du quartz selon les axes cristallographiques et plus précisément 1’axe c (axe
ternaire). Ces deux minéraux sont les plus « sensibles » a la température puisque ce sont ceux
qui ont a la fois les dilatations thermiques les plus importantes et les anisotropies de dilatation
les plus marquées. De plus, le comportement de la calcite est particulier dans la mesure ou ce
minéral subit une contraction perpendiculairement a 1’axe ¢ pour une augmentation de

température (la déformation volumique reste positive).

Minéral Axe Pourcentage de dilatation thermique (%) entre 20 °C et :
100 °C 200 °C 400 °C 600 °C
Calcite /] axe ¢ 0,19 0,48 1,12 1,82
1l axec -0,04 -0,10 -0,18 -0,22
Quartz // axe ¢ 0,08 0,18 0,43 1,02
1 axec 0,14 0,30 0,73 1,75

Tableau 1.3 : Dilatation thermique de la calcite et du quartz.

Les phénomenes de dilatations différentielles provoquent une concentration des
contraintes aux joints de grains et donc une fissuration. Plusieurs modeles existants sont
utilisés pour interpréter la fissuration thermique [Homand 1986] : le modele de 1’inclusion
sphérique, le modele du bicristal, le modéle de 1’agrégat polycristallin.

Néanmoins, le modéle de ’inclusion sphérique est celui qui est le plus couramment
employé [Hettema 1996 ; Fredrich et al. 1986]. Il consiste a considérer une inclusion dont les
propriétés physiques et mécaniques sont différentes de celles de la matrice au sein de laquelle
elle se trouve. La Figure 1.14 schématise ce mod¢le.

En tenant compte de certaines simplifications, 1’inclusion sphérique est soumise a une
contrainte thermique de I’ordre de [Hettema 1996] :

o" ~E, AuAT, (1.22)

o ¢ est la contrainte thermique, E,, le module d’Young de la matrice, Aa. la différence des

dilatations thermiques et AT la différence de température.
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Les contraintes induites dans la matrice sont [Homand 1986] :

th p3 th p3
'R "R
o, = 3 0 et Opp = ——30, (1.23)
I 2r,

ou o;, est la contrainte radiale, oy la contrainte orthoradiale, Ry le rayon de 1’inclusion et r la

distance radiale depuis le centre de 1’inclusion.

Microfissures
- A_’ Oge
; )
«— | —»
o> o, o, > O

Figure 1.14. Modele de I’inclusion sphérique (o : dilatation thermique de I’inclusion, oy, :

dilatation thermique de la matrice) [Hettema 1996].

La Figure 1.14 montre que lorsque a; > oy, il en résulte la formation de fissures radiales
au sein de la matrice. Par contre, lorsque o; < o, les fissures se développent a I’interface

inclusion/matrice.

La création de fissures peut étre observée par exemple a partir des mesures de la
déformation volumique des roches en fonction de la température. En effet, la dilatation
thermique des matériaux rocheux subit de brusques augmentations consécutivement a la
formation de fissures (Figure 1.15) [Cooper et al. 1977 ; Homand 1986]. La fissuration
thermique comprend a la fois la création de nouveaux vides et 1’¢élargissement des vides

préexistants, ce qui implique une augmentation de la porosité.
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Néanmoins, un autre phénoméne peut intervenir au sein des matériaux rocheux lors
d’une ¢lévation de température : la libre dilatation des grains dans les vides initiaux
[Somerton 1992]. Dans ce cas, une diminution de la porosité est observée (contraction

thermique du volume poreux).

Ces deux phénomenes (formation de fissures et densification thermique) sont
antinomiques et expliquent pourquoi le comportement des roches en fonction de la
température est varié¢. La Figure 1.16 illustre la contraction thermique du volume poreux de
trois gres (grés de Bandera, grés de Boise et grés de Berea). La convention de signe positif a

¢été adoptée par I’auteur pour exprimer la diminution du volume poreux notée AVyp/Vp.

A ay(C )'1.10'5

20
o Marbre de Carrare
o Calcaire d' Euville
& Granite de Senones
| m Granite de Remiremont
¢ Gres a Voltzia
10 |
0 T T T T T T
0 200 400 600

Figure 1.15. Dilatation thermique volumique (av) de différentes roches en fonction de la

température [Homand 1986].
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Figure 1.16. Contraction thermique du volume poreux de trois grés [Somerton 1992].

Nous voyons donc que I’évolution de la microstructure des roches en fonction de la
température va dépendre de la prépondérance soit des phénoménes de fissuration soit des
phénomenes de densification précédemment décrits. Plusieurs parametres liés a la
microstructure initiale des roches vont influencer leur sensibilité a la température [Homand

1986] :

- la porosité initiale. Plus la porosité est faible et plus les roches sont sensibles a
la température. Quand la porosité initiale est faible (cas des granites ou des
marbres par exemple), des fissures peuvent se former a des températures
relativement faibles (de 1’ordre de 100°C). Au contraire, les roches poreuses
comme les grés sont peu sensibles a la température puisque la dilatation
thermique des constituants peut s’effectuer assez librement. La porosité fissurale
influence également la sensibilité des roches a la température Plus les roches
sont fissurées initialement et moins elles sont sensibles a la température. En
effet, les fissures préexistantes offrent des espaces libres a la dilatation des
minéraux.

- la composition minéralogique. Si les constituants sont multiples (roches
polyminérales) et/ou leur dilatation thermique anisotrope, il en résulte des

dilatations thermiques différentielles qui favorisent la formation de fissures.
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- la texture. Plus la texture est homogene et plus la fissuration se développe
fortement. Les roches a texture hétérogeéne sont moins sensibles a la température
puisque qu’elles offrent plus de liberté a la dilatation des minéraux.

- la granularité. Elle influence la fissuration dans la mesure ou les phénomenes
de dilatations thermiques différentielles sont amplifiés avec la taille des grains.
Ainsi, plus la taille des grains est importante et plus les roches sont sensibles a la
température.

- la pression exercée sur les roches lors du chauffage. Wong et al. [Wong et al.
1979] ont montré que la formation de fissures est atténuée quand les roches sont

soumises a des contraintes extérieures lors du chauffage.

Il y a deux fagons d’appréhender le comportement des roches en fonction de la
température. Il y a le comportement des roches sous température et celui des roches
préfissurées thermiquement (essais menés a température ambiante apres que les roches aient
subi des cycles thermiques). Dans les paragraphes suivants, nous distinguerons ces deux
configurations afin d’illustrer I’évolution du comportement hydraulique, mécanique et

poromécanique des roches en fonction de la température.

Enfin, soulignons que certaines modifications minéralogiques peuvent avoir lieu sous
température. On peut citer par exemple la transformation du quartz (changement de phase), la
déshydratation des minéraux argileux, la décarbonatation...

Des phénomeénes physico-chimiques peuvent également intervenir lorsqu’un fluide
saturant n’est pas inerte vis-a-vis de la roche [Somerton 1992]. Ces phénomenes n’ont pas été
abordés, volontairement, dans la mesure ou les conditions de notre propre étude font qu’ils
n’interviennent pas (absence de maticre argileuse dans la composition de la roche calcaire
utilisée et absence des phénoménes de décarbonatation qui interviennent a des températures

proches de 700°C).

[.3.2 Variation de la permeabilite en fonction de la température

La mesure de la perméabilité sous température nécessite la prise en compte de

I’évolution des propriétés physiques du fluide de percolation en fonction de la température.
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En effet, la viscosité des liquides diminue lorsque la température augmente. Par contre,
la viscosité des gaz augmente avec la température. La modification de la viscosité des fluides
est primordiale pour déterminer correctement la perméabilité intrinseque (indépendamment
des propriétés des fluides de percolation). De plus, lorsque le fluide utilisé est un gaz, les
phénoménes de glissement aux parois des pores s’intensifient avec la température. Wei et al.
[Wei et al. 1986] et Li et al. [Li et al. 2001] ont observé une augmentation du coefficient de

Klinkenberg avec la température.

L’évolution de la perméabilit¢é des roches avec la température peut suivre trois

tendances :

- la perméabilité peut diminuer,
- la perméabilité peut tout d’abord diminuer puis augmenter,

- la perméabilité peut augmenter.

Ces tendances vont dépendre de la nature des roches et des gammes de température

employées lors des mesures de perméabilité.

Une diminution de la perméabilité sous température est couramment observée sur les
roches poreuses comme les grés [Greenberg et al. 1968 ; Weibrandt et al. 1975] ou sur les
roches qui ont une granularité trés fine [Shmonov et al. 1994 ; Fischer et al. 1992]. Ces roches
favorisent les phénomenes de dilatation libre des grains dans les vides tout en ne provoquant
pas de fissuration thermique.

La Figure 1.17 montre I’évolution de la perméabilité du greés de Berea sous température
(la température est donnée en Fahrenheit). La Figure 1.17 donne également les valeurs de la
perméabilité durant le refroidissement et I’on remarque qu’il subsiste une perméabilité
résiduelle inférieure a la perméabilité initiale qui témoigne de la déformation irréversible des
grains dans les vides.

La Figure 1.18 illustre la diminution de la perméabilité d’un calcaire a grains fins en
fonction de la température. De méme, son évolution sous contrainte hydrostatique est donnée

pour différents niveaux de température.
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Figure 1.17. Perméabilité du gres de Berea sous température [Weibrandt et a/. 1975].

La densification thermique qui cause une réduction de la perméabilité peut étre une
premicre étape de 1’évolution de la perméabilité des roches sous température. Elle est alors
suivie d’une seconde phase correspondant a la fissuration du matériau, ce qui engendre une
augmentation de la perméabilité. Shmonov et al. [Shmomov et al. 1994] observent ce type de
comportement sur un marbre a grains grossiers (Figure 1.19). Le matériau devient
pratiquement imperméable a 300°C puis la création de fissures provoque une brusque
augmentation de la perméabilité.

Voegele et al. [Voegele et al. 1985] trouvent que la perméabilité du granite de Westerly
diminue dans un premier temps consécutivement a la fermeture des fissures, causée par la
dilatation des minéraux, puis augmente du fait de la formation de fissures (Figure 1.20). La
Figure 1.20 donne également les valeurs de la perméabilité lors du refroidissement et montre
que la perméabilité résiduelle est supérieure a la perméabilité initiale, ce qui est la
conséquence de la formation irréversible de fissures.

Dans le cas de certaines roches, il se peut que seuls les phénomenes de fissuration
thermique interviennent [Le Guen 1991 ; Shmonov et al. 1994]. Dans ce cas, la perméabilité
subit une augmentation continue en fonction de la température. La Figure 1.21 illustre cette

tendance d’évolution observée sur une roche basaltique [Shmonov et al. 1994].
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Figure 1.18. Perméabilité d’un calcaire a grains fins sous température [Shmomov et al. 1994].
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Figure 1.19. Perméabilité d’un marbre sous température [Shmomov et al. 1994].
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Figure 1.20. Perméabilité du granite de Westerly sous température [Voegele et al. 1985].
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Figure [.21. Perméabilité d un basalte sous température [Shmonov et al. 1994].

38

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre I : Influence de la température sur le comportement mécanique, poromécanique et hydraulique des roches.

Lorsque la perméabilité des roches est évaluée apres refroidissement, on peut retrouver
les mémes tendances d’évolution observées sous température. Ainsi, la Figure 1.22 montre
I’évolution de la perméabilité (rapport de la perméabilité apres traitement thermique et de la
perméabilité initiale) d’un gres en fonction de la préfissuration thermique. Dans un premier
temps la perméabilité diminue. Cette évolution est attribuée a la déformation résiduelle des
grains dans les vides. Ensuite, lorsque la température atteinte lors des cycles thermiques

augmente, la création de fissures provoque une augmentation de la perméabilité.
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Figure 1.22. Perméabilité d’un gres préfissuré thermiquement [Somerton 1992].

Darot et al. [Darot et al. 1992] observent une phase initiale de fermeture irréversible des
fissures exercée durant les cycles thermiques effectués a 120°C sur un granite. Ensuite, les
phénoménes de fissuration thermique sont prépondérants et guident 1’évolution de Ia

perméabilité (Figure 1.23).
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Figure 1.23. Perméabilité d’un granite préfissuré thermiquement [Darot et al. 1992].

Cependant, il est généralement observé une augmentation continue de la perméabilité
des roches avec la préfissuration thermique [Jones et al. 1997 ; David et al. 1999 ; Homand et
al. 1984]. La Figure .24 montre que cette tendance est rencontrée pour divers types de
roches. Généralement, I’effet des contraintes hydrostatiques sur la perméabilité des roches
préfissurées permet de compléter 1’évaluation de la fissuration engendrée [Darot et al. 2000 ;
Le Ravalec et al. 1996 ; Voegele et al. 1985]. La Figure 1.25 présente 1’évolution de la
perméabilité d’une roche préfissurée thermiquement en fonction de la contrainte

hydrostatique.
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Figure 1.24. Variation de la perméabilité de différentes roches avec la préfissuration

thermique [Homand et a/. 1984].
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Figure 1.25. Influence de la contrainte hydrostatique sur la perméabilité d’une roche

préfissurée thermiquement [Le Ravalec et al. 1996].
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Plus la température de préfissuration est élevée et plus la perméabilité des roches est
sensible aux contraintes hydrostatiques. Ceci permet de mettre en évidence aussi bien la

quantité des fissures engendrées que leur interconnectivité.

[.3.3 Variation du comportement meécanique en fonction de la

température

Certains travaux avaient pour objet I’influence de la température sur le comportement
triaxial déviatorique des roches [Griggs et al. 1960 ; Heard 1960 ; Fischer et al. 1989 ; Rutter
1974 ; Lempp et al. 1994]. Ces études ont permis de mettre en évidence que la température, a
I’instar de la pression de confinement, tendait a rendre les matériaux rocheux ductiles.

Etant donné que nous n’avons pas réalis€¢ d’essais triaxiaux de révolution dans nos
travaux, nous mettrons 1’accent sur les exemples trouvés dans la littérature qui concernent les
essais de compressions uniaxiale et hydrostatique réalisés en fonction de la température.

Lors des essais de compression uniaxiale, il est généralement admis que la température
provoque une diminution du module d’Young, du coefficient de Poisson, de la contrainte a la
rupture et du seuil de plasticité [Homand 1986]. Ces évolutions sont principalement causées
par la fissuration thermique et concernent aussi bien les essais sous température que les essais
menés sur des roches préfissurées thermiquement.

La Figure 1.26 présente les essais de compression uniaxiale réalisés sur un calcaire a
différentes températures. Un exemple d’évolution du coefficient de Poisson d’un granite en

fonction de la température est également présenté sur la Figure 1.27.

Néanmoins, des tendances différentes peuvent étre rencontrées. Par exemple, Homand
[Homand 1986] montre que la résistance a la rupture et le module d’Young d’un calcaire
micritique peuvent augmenter sous température. Cette évolution a été attribuée au
développement de zones plastiques en téte de fissures. La Figure 1.28 illustre cet exemple a
partir de la mesure du module d’Young. On remarque alors que le module d’Young du

calcaire de Bazoilles augmente entre 200°C et 400°C.
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Figure 1.26. Essais de compression uniaxiale sous température sur le calcaire d’Euville

[Homand 1986].
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Figure 1.28. Evolution du module d’Young de différentes roches sous température [Homand

1986].

Lorsque les roches sont peu sensibles a la température, il se peut que leur structure se
densifie et se rigidifie. Houpert et al. [Houpert et al. 1989] observent ce phénomeéne sur des

grés dont la résistance a la compression augmente avec la température.

Les tendances générales observées sous température (i.e. diminution du module
d’Young, de la résistance a la rupture,...) sont également rencontrées pour les essais de
compression uniaxiale réalisés apres traitements thermiques [Homand 1986 ; Pérami 1971].
La Figure 1.29 montre que c’est le premier cycle thermique qui endommage le plus le
matériau et qui engendre les modifications les plus importantes pour la résistance a la rupture
et le module d’Young. L’accroissement de la phase de serrage est également plus marqué
apres le premier cycle thermique. Lorsque plusieurs cycles thermiques sont répétés, les

propriétés mécaniques du matériau diminuent encore mais de maniere atténuée.
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Figure 1.29. Essais de compression uniaxiale sur un marbre préfissuré thermiquement a 600°C

(les chiffres correspondent aux nombres de cycles thermiques effectués) [Mahmutoglu 1998].

Le comportement en compression uniaxiale du calcaire d’Euville aprés traitements
thermiques est présenté sur la Figure 1.30. On retrouve les mémes tendances d’évolution que

sous température, a savoir une diminution de la résistance a la rupture, du module d’Young et

du seuil de plasticité.
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Figure 1.30. Essais de compression uniaxiale sur le calcaire d’Euville préfissuré

thermiquement [Homand 1986].
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Cependant, des tendances d’évolution différentes peuvent étre rencontrées. Par exemple,
Ferrero et al. [Ferrero et al. 2001] observent une augmentation de la résistance a la rupture et

une diminution du module d’Young pour deux marbres préfissurés thermiquement.

Des essais hydrostatiques sont couramment réalisés sur des roches préfissurées
thermiquement [Homand 1986 ; Homand et al. 1988 ; Berest et al. 1989]. Ils permettent de
mettre en évidence la création de fissures. En effet, la phase de serrage subit un accroissement
et la pression de fermeture des fissures une augmentation lorsque les cycles thermiques
engendrent une microfissuration. Par contre, lorsque les fissures sont complétement

refermées, les modules d’incompressibilité¢ n’évoluent pratiquement pas (Figure 1.31).
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Figure 1.31. Essais de compression hydrostatique sur un gres de Fontainebleau préfissuré

thermiquement [Homand et al. 1988].

Les essais de compressibilité permettent également de déterminer la fraction volumique
de la porosité fissurale (Figure 1.32). L’évolution de la fissuration peut alors étre quantifiée a
partir des essais hydrostatiques. Néanmoins, aucune indication n’est fournie concernant la

localisation ou ’interconnectivité des fissures.
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Figure 1.32. Variation de la porosité de fissure d’un grés de Fontainebleau préfissuré

thermiquement [Berest et al. 1989].

[.3.4 Variation du comportement poromécanique en fonction de la

température

Trés peu d’études ont trait¢é de l'influence de la température sur les propriétés
poromécaniques des roches. Les travaux qui ont abordé cette thématique intéressent
essentiellement le domaine pétrolier, ¢’est pourquoi ils sont focalisés sur 1’étude des roches

gréseuses.

Concernant le comportement poromécanique des grés sous température, Hettema et al.
[Hettema et al. 1998] et Somerton [Somerton 1992] montrent que le module
d’incompressibilité de la matrice solide n’évolue pratiquement pas. Ces résultats démontrent
que les grés ne subissent pratiquement pas de fissuration intramatricielle. Le Tableau 1.4

recense les résultats obtenus par Somerton pour les grés de Bandera, de Berea et de Boise.

La diminution des modules d’incompressibilité de la matrice solide des grés est faible et
négligeable. Somerton [Somerton 1992] observe également pour ces roches une diminution
des modules d’incompressibilit¢ du squelette. Dans ce cas, la diminution du module
d’incompressibilité du squelette guide 1’évolution du coefficient de Biot qui a alors tendance a

augmenter.
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Roche Température (°C) Module d’incompressibilité
de la matrice (GPa)
20 443
Grés de Bandera 100 -
200 42,9
20 41,6
Gres de Berea 100 41,6
200 36,2
20 44,1
Gres de Boise 100 -
200 41,4

Tableau 1.4. Variation du module d’incompressibilité de la matrice solide de trois grés

sous température [Somerton 1992].

Somerton [Somerton 1992] trouve la méme tendance d’évolution pour le module
d’incompressibilité du squelette d’un greés fin contenant de la calcite (30 % de calcite
environ). La Figure 1.33 illustre le comportement de cette roche; son module de

compressibilit¢ (I’inverse du module d’incompressibilit¢) est donné en fonction de la

contrainte hydrostatique.
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Figure 1.33. Evolution du module de compressibilité du squelette d’un gres fin contenant de la

calcite, sous température, en fonction de la contrainte hydrostatique [Somerton 1992].

48

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre I : Influence de la température sur le comportement mécanique, poromécanique et hydraulique des roches.

On remarque que le module de compressibilité diminue quand la contrainte augmente,
c’est-a-dire que le module d’incompressibilité augmente au fur et a mesure de la fermeture
des fissures. Quand les fissures sont fermées, les modules d’incompressibilité se stabilisent et
une légere diminution est observée en fonction de la température. Cet exemple représente
¢galement le comportement du squelette des trois grés cités précédemment. Par contre, pour
cette roche, Somerton [Somerton 1992] trouve une diminution importante du module
d’incompressibilité¢ de la matrice solide (Tableau 1.5). Le module d’incompressibilité¢ de la
matrice est initialement trés proche de celui de la calcite. La diminution brutale de ce module
sous température peut Etre attribuée a la fissuration intramatricielle. On remarque donc que
cette fois 1’évolution du coefficient de Biot va étre guidée par I’évolution du module
d’incompressibilité de la matrice. Dans ce cas, la diminution du module d’incompressibilité

de la matrice provoque une diminution du coefficient de Biot.

Roche Température (°C) Module d’incompressibilité
de la matrice (GPa)
20 66,1
Greés fin avec calcite 100 51,3
200 34,9

© 2004 Tous droits réservés.

Tableau 1.5. Variation du module d’incompressibilité de la matrice d’un grés fin contenant de

la calcite, sous température [Somerton 1992].

Les études qui ont abordé I’effet de cycles thermiques sur les propriétés poromécaniques
permettent de tirer pratiquement les mémes conclusions que sous température. Sibai [Sibai
1990] et Ortega [Ortega 1994] ont observé que le module d’incompressibilité du squelette des
grés diminuait avec la préfissuration thermique. La Figure 1.34 présente un exemple de
courbes expérimentales obtenues a partir d’essais drainés réalisés sur un grés ayant subi des
cycles thermiques. Ortega [Ortega 1994] a mesuré¢ la porosit¢ et les modules
d’incompressibilité de trois grés préfissurés thermiquement, les résultats sont donnés dans le
Tableau 1.6. La préfissuration thermique provoque une augmentation de la porosité connectée
et une diminution du module d’incompressibilit¢ du squelette. Par contre, le module
d’incompressibilité de la matrice ne varie pratiquement pas (Iégére diminution). Ces résultats
sont tres proches de ceux de Somerton [Somerton 1992] obtenus sous température sur les gres
de Berea, de Bandera et de Boise. Ainsi, la fissuration engendrée par les cycles thermiques est

essentiellement liée a 1’espace poreux ouvert. Elle influence donc uniquement le
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comportement du squelette sans affecter celui de la matrice. Une augmentation du coefficient

de Biot résulte des évolutions relatives des modules d’incompressibilité. Cette tendance a été

¢galement observée par Karami [Karami 1998] sur un gres préfissuré mécaniquement.
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Figure 1.34. Essais de compression hydrostatique drainés sur un gres préfissuré

thermiquement [Sibai 1990].

Roche @ Module Module b
(%) | d'incompressibilité | d'incompressibilité
du squelette de la matrice
(GPa) (GPa)

Gres de avant 5,9 30,9 38,6 0,12
Fontainebleau | traitement

apres 6.3 7.9 33,7 0,77
traitement

Grées jaune des avant 17,2 17,4 41,2 0,58
Vosges traitement

apres 17,4 15,7 38,2 0,59
traitement

Gres rouge des avant 18,8 13,9 38,6 0,64
Vosges traitement

apres 20,1 8,4 34,1 0,76
traitement

Tableau 1.6. Variation des propriétés poroélastiques de trois gres préfissurés a 450°C [Ortega

© 2004 Tous droits réservés.

1994].
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Malgré le peu de valeurs dont nous disposons, nous pouvons tout de méme remarquer
que 1’¢tat de fissuration influence le comportement poromécanique des roches. Il semble
méme que c’est la nature et la localisation des fissures qui guident le comportement de chaque
phase (squelette et matrice). Ainsi, une fissuration qui prend part au réseau poreux va causer
une diminution importante du module d’incompressibilit¢é du squelette alors qu’une
fissuration intramatricielle va provoquer une diminution du module d’incompressibilité¢ de la
matrice. Le coefficient de Biot dépend de ces deux modules d’incompressibilité. Les

évolutions relatives des ces derniers vont alors guider 1’évolution du coefficient de Biot.

Généralement, la fissuration intergranulaire est supposée liée a la phase poreuse et la
fissuration intragranulaire a la phase matricielle. Ainsi, si la fissuration est principalement
intergranulaire, le coefficient de Biot va augmenter alors que si elle est principalement
intragranulaire, il va diminuer. Soulignons qu’il s’agit ici d’une vision « simpliste » de 1’effet
de la fissuration sur le comportement poromécanique. Tout d’abord, la création simultanée de
fissures intragranulaires et intergranulaires, qui a ét¢ couramment observée sur des roches
préfissurées thermiquement [Homand 1986 ; Fredrich et al. 1986 ; Homand et al. 1989],
montre qu’il est difficile de dissocier I’effet de la fissuration intragranulaire et celui de la
fissuration intergranulaire. Ensuite, l’interaction entre la fissuration et le comportement
poromécanique dépend de la localisation des fissures mais également de leur connectivité ou
non a la porosité, de leur ouverture ou de leur fermeture [Dormieux et al. 2002]. Par exemple,
si une fissure connectée a la porosité est ouverte, elle peut par conséquent étre accessible au
fluide interstitiel et &tre considérée comme étant liée a 1’espace poreux. Par contre, si la
fissure est fermée et/ou que le fluide de saturation n’y a pas acces, elle entre alors dans la
constitution de la matrice solide. En fait, c’est ’ouverture ou la fermeture des fissures
connectées a la porosité qui déterminent leur localisation d’un point de vue poromécanique.
Par contre, une fissure isolée au sein de la matrice solide sera toujours considérée comme non
connectée a 1’espace poreux, qu’elle soit ouverte ou fermée. Ces exemples évoquent toute la
complexité des phénomenes qui peuvent guider I’évolution des propriétés poroélastiques en

fonction de la fissuration.
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Conclusion

Dans ce premier chapitre, nous avons présenté les ¢léments de base de la mécanique des
milieux poreux et des écoulements monophasiques dans les roches. L’effet de la température
sur le comportement hydraulique, mécanique et poromécanique des roches a également été
abordé. Cette synthése a montré que la thématique générale de I’influence de la température
sur le comportement des roches intéresse tous types de matériaux rocheux : grés, calcaire,

granite, marbre,...

Nous avons pu remarquer que la température pouvait engendrer des phénomenes
antinomiques comme la densification et la fissuration. C’est la raison pour laquelle différentes
tendances ont pu étre observées concernant 1’évolution de la perméabilité, des propriétés
¢lastiques et poroélastiques. Des études nombreuses et variées ont ét¢ menées dans le cadre de
la mécanique des milieux continus. Cependant, le cadre de la poromécanique n’a été que trés
rarement utilisé (essentiellement sur des gres poreux pour le domaine pétrolier).

Nous avons pu tout de méme dégager plusieurs tendances d’évolution des propriétés
poroélastiques avec la température. La localisation d’une éventuelle fissuration thermique est
un élément primordial. En effet, si la fissuration thermique engendrée est considérée comme
liée a I’espace poreux, le comportement du squelette est directement affecté alors que celui de
la matrice solide ne I’est pas. Au contraire, si la fissuration n’est pas connectée a 1’espace
poreux (i.e. fissuration intramatricielle) alors le comportement de la matrice solide est

directement affecté et celui du squelette I’est indirectement.

Le chapitre suivant expose la campagne expérimentale que nous avons menée. Nous
décrirons dans un premier temps le matériau rocheux qui a fait 1I’objet de notre étude. Dans un
second temps, nous présenterons le matériel utilisé ainsi que les procédures expérimentales
liées a I’application des cycles thermiques et a la détermination des propriétés hydrauliques,

mécaniques et poromécaniques.
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CHAPITRE 11

Description des méthodes expérimentales —
Conception d’un dispositif de mesure de perméabilité

sous tempeératures élevées
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Introduction

Ce chapitre est destiné a la description du matériau et du matériel utilisés. La roche qui a
¢été choisie pour cette étude est briecvement décrite dans le premier paragraphe. Il s’agit d’un
calcaire poreux (20 % de porosité environ) de composition monominérale (100 % de calcite) :
le calcaire d’Anstrude. Cette roche offre des avantages « techniques » dans la mesure ou son
homogénéité et sa porosité facilitent la réalisation des essais hydrauliques, mécaniques et
poromécaniques. Cette condition nous paraissait nécessaire puisque trés peu d’études ont
traité de I’influence de la préfissuration thermique sur le comportement poromécanique des
roches. Il fallait donc en premier lieu expérimenter les essais sur une roche qui permette des

mesures poromécaniques complétes en un temps raisonnable.

Dans les paragraphes suivants, les méthodes de mesures de la porosité, de la
perméabilité, des propriétés élastiques et des propriétés poroélastiques sont abordées.
Différents types d’essais sont décrits : essais de porosimétrie, essais de perméabilité (au
liquide et au gaz), essais de compression hydrostatique (a 1’état sec et a I’état saturé), essais de
compression uniaxiale (a 1’état sec). Le matériel utilisé et la procédure expérimentale adoptée
sont également présentés. Les conditions expérimentales liées a 1’application de cycles
thermiques sont ensuite traitées. L’étude porte sur la caractérisation du comportement d’un
calcaire avant et apres traitement thermique ; le comportement initial est désigné comme étant
celui de la roche apres séchage a 60°C. Deux niveaux de température ont été adoptés pour les
cycles thermiques : 150°C et 250°C. Pour chaque niveau de température, la roche est soumise
a un cycle thermique qui comprend une montée en température, la stabilisation de la
température de consigne (150°C ou 250°C) puis un refroidissement. Afin d’atténuer les
problémes liés a la dispersion des résultats, ce sont les échantillons testés initialement (a 1’état
sain) qui sont ensuite testés a nouveau apres traitement thermique. Cette procédure a pu étre
appliquée pour la majeure partie des essais. Cependant, pour les essais de compression
uniaxiale, des échantillons différents ont été pris pour chaque niveau de température car ces

essais meénent a I’endommagement et a la rupture du matériau.

Enfin, la conception d’un dispositif de mesure de la perméabilité sous températures
¢levées (200°C) est présentée. L’aspect technique de la mise au point du dispositif est abordé

et nous détaillerons la procédure employée ainsi que la méthode de dépouillement des essais.
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I1.1 Description du calcaire d’ Anstrude

Le calcaire d’Anstrude est exploit¢é comme roche ornementale a Bierry les Belles
Fontaines, en Bourgogne (France). Il s’agit d’un calcaire oolitique d’age Bathonien (étage du
Jurassique moyen) qui forme une strate de 10 m d’épaisseur. L analyse microstructurale a été
réalisée en collaboration avec Béatrice Ledésert du Laboratoire Processus et Bilans des
Domaines Sédimentaires (PBDS) de 1’université de Lille 1. Ainsi, les études que nous avons
menées comprennent la diffraction par rayons X (DRX ; Anticathode Cu) et les observations
au Microscope Optique (MO) et au Microscope Electronique a Balayage (MEB).

Par ailleurs, nous avons fait réaliser des essais de porosimétrie au mercure par 1’Ecole

des Mines de Douai.
II.1.1 Composition minéralogique

La caractérisation de la roche par DRX, effectuée au Laboratoire PBDS, montre que la
calcite est le seul minéral qui compose le calcaire d’Anstrude. En effet, seuls les pics de la

calcite sont observés sur le diffractogramme présenté sur la Figure I1.1.
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Figure II.1. Diffraction par rayons X sur le calcaire d’Anstrude : 100 % de calcite (JCPDS
05-0586).
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I1.1.2 Analyse microstructurale

La microstructure de la roche a été observée au MO (Olympus BX60 couplé a une
caméra vidéo) et au MEB (Cambridge Stereoscan 250 MK?2) au Laboratoire PBDS.

Les lames minces réalisées pour I’étude au MO ont une épaisseur de 30 um. De la résine
colorée (au bleu de méthyléne) a également été utilisée afin d’imprégner les vides et de faire
apparaitre la porosité. La Figure II.2 donne une vue globale de la microstructure du calcaire
(i.e. a faible grossissement). On voit que la roche est composée d’éléments plus ou moins
sphériques (oolites) et de fragments fossilisés qui sont liés par un ciment calcitique. La taille
des oolites varie entre 100 et 1000 um. Le ciment est principalement constitué de plages de
sparite de tailles variables (cristaux de 20 a 100 um). Il se peut cependant que des zones de
micrite assurent la cohésion des grains. D’un strict point de vue sédimentologique, la micrite
forme une matrice et la sparite un ciment. Pour les besoins de cette étude, les deux seront
appelés ciment, le terme matrice présentant une signification particuliére en poromécanique.
A cette échelle, on ne distingue pas la résine colorée qui imprégne les vides. Ceci montre que

la roche ne présente pas de vides entre les oolites et la sparite.

Figure I1.2. Microstructure du calcaire d’ Anstrude (O: oolite, f: fragment d’organisme
fossilisé, S: sparite, m: micrite ; la fenétre montre une zone de concentration d’oolites de

petites tailles).
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La Figure I1.3 illustre la microstructure de la roche a plus fort grossissement. Elle
présente les différents constituants du matériau : les oolites et le ciment calcitique (sparite et
micrite). On observe le développement de clivages au sein de la sparite. On remarque
¢galement que la résine colorée se trouve a I’intérieur des oolites ainsi que dans la zone de
ciment micritique. Cela montre que les vides se trouvent principalement au sein des oolites.
La porosité connectée dépend alors de la structure des oolites (Figure 11.4). Notons également
que la continuité de I’espace poreux connecté est assurée par le fait que les oolites sont en

contact les unes avec les autres [Lion et al. 2004a].

Les études au MEB se font sur des fragments de roche qui sont métallisés a I’or de
manicre a assurer la conductivité €lectrique. Concernant la structure méme des oolites, les
images au MEB permettent de montrer qu’elles sont composées de micrite (Figure 11.5) et que
c’est a I’échelle des grains de micrite que I’on peut visualiser la porosité intergranulaire

(Figure I1.6).

Figure I1.3. Localisation des vides dans les oolites a 1’aide de la résine colorée (O: oolite, m:

micrite, S: sparite).

57

© 2004 Tous droits réserveés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre Il : Description des méthodes expérimentales — Conception d’un dispositif de mesure de perméabilité sous
températures élevées.
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Figure I1.4. Distribution de la porosité au sein des oolites [Lion et al. 2004a]. Les cas 5 et 6

n’ont été que trés rarement observés.

Figure I1.5. Vue d’ensemble d’une oolite.
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La Figure I1.6 montre que la micrite qui compose les oolites est formée de grains de
calcite de taille inférieure a 5 um. De méme, la porosité intergranulaire apparait trés fine.
Notons également que c’est a cette échelle que 1’on retrouve la schématisation des milieux
poreux (i.e. superposition de I’espace des vides connectés et de la matrice rocheuse, voir

chapitre I).

Figure I1.6. Constitution des oolites (m: grains de micrite, p: porosité intergranulaire).

La microstructure de la roche apparait homogene. Seules des hétérogénéités a I’échelle
millimétrique peuvent étre rencontrées (concentration d’oolites, de micrite ou de sparite). De
plus, les observations au MO sur des lames minces coupées aléatoirement par rapport a la
stratification montrent que la structure de la roche est isotrope, ce qui laisse présumer de

I’isotropie mécanique du matériau.

I1.1.3 Distribution porosimétrique

Des mesures au porosimétre a mercure (Autopore IV 9500 V1.03) ont été réalisées par
I’Ecole des Mines de Douai. Le principe de la mesure consiste a injecter du mercure dans un
¢chantillon ou I’on a préalablement fait le vide. Le milieu poreux est alors assimilé a un

réseau de capillaires dont le rayon moyen est déterminé par la formule de Jurin :

59

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre Il : Description des méthodes expérimentales — Conception d’un dispositif de mesure de perméabilité sous
températures élevées.

_ 2t cos0

r

(IL1)

ou p. est la pression capillaire, ¢ la tension superficielle, § I’angle de mouillabilité et r le

rayon moyen des capillaires.

La distribution porosimétrique du calcaire d’Anstrude, exprimée en fonction du

diamétre moyen des pores, est présentée sur la Figure I1.7.
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Figure IL.7. Distribution porosimétrique du calcaire d’ Anstrude.

La Figure I1.7 montre que le calcaire d’Anstrude ne possede qu’une seule famille de
pores qui a un diametre moyen de 0,4 um. La porosité de cette roche est treés fine et
correspond a la porosité située au sein de la micrite (voir Figure I1.6). Ceci confirme donc les
observations microscopiques (i.e. finesse de la porosité et absence de vides entre les plages de
sparite et les oolites). La quantité totale des vides connectés mesurée par porosimétrie au
mercure est estimée a environ 22 %. Néanmoins, par la suite, la valeur globale de la porosité

connectée sera déterminée par immersion sous vide.
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I1.2 Préparation des échantillons

La totalité des essais mécaniques, hydrauliques et poromécaniques est réalisée sur des
échantillons cylindriques de 37 mm de diameétre et d’élancement voisin de 2 (Figure IL.8).
Seules les mesures de porosité se font avec des rondelles de porosimétrie de 37 mm de
diametre et de hauteur comprise entre 10 et 20 mm. Le matériau se présentant sous forme de
blocs cubiques, il a été tout d’abord nécessaire de prélever des carottes de 37 mm de diamétre.
Les carottes sont ensuite trongonnées puis rectifiées afin d’obtenir le parallélisme des
surfaces. Les échantillons ainsi préparés sont ensuite placés dans une étuve a 60°C de manicre
a évacuer ’eau se trouvant dans les pores du matériau. Les essais de compressions uniaxiale
et hydrostatique nécessitent la mise en place de jauges de déformations. Au préalable, il faut
surfacer les zones ou seront collées les jauges afin d’éliminer les défauts de surface et les
aspérités. Une résine spéciale (PC-12 Kyowa) est utilisée pour imprégner la surface
périphérique des échantillons. Les jauges de déformations (Strain Gage Cement, KFG-10-
120-C1-11 Kyowa) sont ensuite collées a 1’aide d’une colle instantanée (Strain Gage Cement
CC-33 Kyowa). Celles-ci sont collées au centre des échantillons avec un espacement de 90°
les unes des autres. Sur chaque échantillon, quatre jauges sont collées (deux jauges
longitudinales et deux jauges transversales). Une fois les jauges collées, le cablage doit étre
effectué de manicre a faire le lien entre les jauges et la chaine d’acquisition. Pour finir, on
applique un vernis (M Coat A Vishay-Micromesures) dans le but de protéger

I’instrumentation des échantillons (c’est-a-dire les jauges, les cables et les soudures).

;

Cablage

1

L 8

| = %"/
\ [

Jauges de déformations

Figure I1.8. Echantillon instrumenté.
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I1.3 Méthodes de mesures de la porosité et de la

permeéabilité

I1.3.1 Mesure de la porosite

La porosité connectée totale est mesurée par immersion sous vide. La méthode consiste
a faire pénétrer au sein de I’espace poreux un fluide de saturation dont les propriétés
physiques sont connues. Les échantillons utilisés pour ces mesures sont des rondelles de 37
mm de diamétre et de hauteur comprise entre 10 et 20 mm. Au préalable, le matériau doit étre
sec. Pour ce faire, les échantillons sont séchés dans une étuve a 60°C jusqu’a I’obtention du
poids constant (masse séche ms.). Ensuite, ils sont immergés dans le fluide de saturation.
Dans notre cas, I’éthanol a été utilisé¢ afin d’éviter toute dissolution. Le vide est appliqué
jusqu’a ce que la masse saturée des échantillons soit constante (masse saturée mg,). La

porosité peut alors étre déterminée :

— sat sec , IIz
¢ v (11.2)

ou p est la masse volumique du fluide de saturation et V" le volume apparent du matériau.

I1.3.2 Mesure de la perméabilité intrinseque par injection d’éthanol en

régime permanent

Les mesures de perméabilité sont réalisées sur des échantillons cylindriques de 37 mm
de diamétre et d’élancement voisin de 2. L’échantillon est monté dans une cellule
hydrostatique de capacité de 60 MPa (Figure 11.9). La cellule hydrostatique comprend une
embase inférieure, une embase supérieure, un fiit et une tige de drainage. L’échantillon est
placé sur I’embase inférieure. La protection et I’étanchéité de 1’échantillon sont assurées par
une couche de silicone préalablement déposée sur sa périphérie et par une jaquette en Viton
(Figure 11.10). Une huile hydraulique (HF95Y Enerpac) est utilisée comme fluide de

confinement et la pression de confinement est appliquée a 1’aide d’une pompe manuelle
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Enerpac. Un manomeétre est disposé a I’embase inférieure de la cellule afin de lire la pression

de confinement.

Figure I1.10. Montage d’un échantillon dans la cellule.
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A une extrémité de 1’échantillon, on injecte de 1’éthanol a pression constante (P; = 1,5
MPa) tandis que I’autre extrémité est a pression atmosphérique P,. Des capillaires calibrés de
3 mm de diametre permettent de mesurer le volume injecté en fonction du temps (Figure

I.11).

Capillsire de sottie

Capillaites dentrée

LIS

Confinement Injecﬁgn

Cellule triaxiale

Figure II.11. Dispositif de mesure de la perméabilité en régime permanent [Meziani 1995].
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Le développement de la loi de Darcy aboutit a la relation suivante pour le calcul de la

perméabilité intrinséque :

__non (IL3)
AR ~F,)

ou A et & sont respectivement la surface et la hauteur de I’échantillon, Q le débit volumique et

1 la viscosité du fluide de percolation.

Cette relation est applicable deés lors que le régime permanent est établi au sein de

1’échantillon.
I1.3.3 Mesure de la perméabilité apparente par Pulse-Test

Les mesures de perméabilité apparente sont effectuées en utilisant de I’argon comme
fluide de saturation. La disposition des échantillons est la méme que dans le cas précédent
(i.e. montage d’un échantillon cylindrique dans une cellule hydrostatique). Le dispositif du

Pulse-Test est schématisé sur la Figure 11.12.

Echantillon ®_
3 Vanne
\&“\\\\ﬁ w
)
\ i_ s \ @ Réservoirs
: Capteur de tampon ® Vanne
\ N Gifterentiplle i
N Réservoir
Pression de ® /'F;\ d’alimentation
confinement Vanne -y en gaz
Pc
Pompe

Figure I1.12. Dispositif expérimental du Pulse-Test.
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Une pression statique de gaz Ps est appliquée aux deux extrémités de 1’échantillon,
permettant ainsi d’avoir une pression interstitielle homogene au sein de 1’échantillon. Ensuite,
une surpression initiale AP; de 0,05 MPa est appliquée a une seule extrémité et 1’on mesure la
dissipation de cette surpression en fonction du temps a 1’aide d’un capteur de pression

différentielle.

L’expression simplifiée de I’évolution de la pression différentielle en fonction du temps

AP(t) suit une loi exponentielle [Brace et al. 1968 ; Dana et al. 1999] :
AP(t) = APe™, (I1.4)

ou c est défini par :

= k"A(L+L)P., (IL.5)
nh v, Vv,

c

ou V; et V; sont les volumes des réservoirs tampon et Pyla pression de gaz finale.

La perméabilité apparente est alors calculée a partir de la relation (II.5) aprés la
détermination du coefficient c. Afin de caractériser I’effet Klinkenberg et en déduire la
perméabilité intrinséque, les mesures de perméabilité apparente ont été réalisées a 3 pressions

statiques différentes : 0,7 MPa ; 1,4 MPa et 2 MPa.

Des exemples de courbes expérimentales montrant [’évolution de la pression
différentielle en fonction du temps sont présentés sur la Figure I1.13. Sur cette figure sont
présentés les résultats obtenus pour les 3 pressions statiques de gaz différentes. Pour chaque
pression statique de gaz, la courbe d’évolution de la pression différentielle suit une loi
exponentielle, on peut donc en déduire les valeurs du paramétre ¢ puis les valeurs de la

perméabilité apparente.
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Figure I1.13. Essais Pulse-Test sur le calcaire d’ Anstrude pour 3 pressions statiques

différentes (la pression de confinement est fixée a 4 MPa).

I1.4 Méthodes de mesures des propriétés élastiques

Les propriétés élastiques du matériau sont déterminées par des essais de compression
uniaxiale et par des essais de compression hydrostatique. Les échantillons testés sont des
échantillons cylindriques de 37 mm de diamétre et d’élancement voisin de 2. Ces essais sont
menés sur des échantillons sans fluide saturant. Ils représentent donc la caractérisation du
comportement du squelette du matériau a 1’état sec.

Sur chaque échantillon, 4 jauges de déformations ont été collées (2 longitudinales et 2
transversales) espacées de 90° les unes des autres. Les essais de compression uniaxiale ont été
menés de manicre cyclique sur une Presse Instron de capacité 500 kN en utilisant un dispositif
rotulé de mani¢re a atténuer les défauts de parallélisme (Figure I1.14). Les essais de
compression hydrostatique ont été conduits de maniére monotone a partir d’une cellule

hydrostatique de capacité 60 MPa.
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Les cycles de charge-décharge effectués durant les essais de compression uniaxiale
permettent d’analyser 1’évolution progressive de la fissuration mécanique induite. Au total, 5

cycles de charge-décharge ont été effectués a environ 10, 20, 30, 35 et 40 MPa de contrainte

axiale.
Appui rotulé
ou fixe
Rotule
spéciale
Appui fixe

Figure I1.14. Essai de compression uniaxiale avec le dispositif rotulé [ Yurtdas 2003].

Pour chaque cycle de charge-décharge, les modules sécants sont mesurés suivant les
boucles d’hystérésis (Figure I1.15). Le module d’Young et le coefficient de Poisson sont alors

déterminés par :

=20 (IL6)
Ag,
pe D8 (11.7)
Ag,

ou o; est la contrainte axiale, ¢ et &, sont respectivement les déformations axiale et

transversale.

Les propriétés mécaniques sont donc déterminées pour chaque cycle de
charge/décharge. Ainsi, celles qui sont calculées dans la phase linéaire élastique désignent

alors les propriétés élastiques du matériau. Pour le calcaire d’ Anstrude, le comportement de la
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roche est linéaire dés le second cycle de charge/décharge (voir Figure I1.15). Les valeurs du
module d’Young et du coefficient de Poisson mesurées au second cycle de charge/décharge

déterminent donc les propriétés élastiques de la roche.

|~a)
U

Contrainte axiale (MPa)
- -40
- -30
- -20
- -10
T T T O T T T T T
2000 1500 1000 500 0 -500 -1000 -1500 -20Q0 -2500 -3000
Déformation transversale (107™) Déformation axiale (10™)

Figure I1.15. Essai de compression uniaxiale cyclique sur le calcaire d’ Anstrude.

Détermination des modules sécants suivant les cycles de charge-décharge.

Pour les essais de compression hydrostatique, le module d’incompressibilité K est
déterminé par la pente de la courbe contraintes/déformations dans la phase linéaire (Figure

11.16).
Il est déterminé par :

_ Ao,

K - ’
Ag,

(IL.8)

ou o est la contrainte hydrostatique et ¢, est la déformation volumique du squelette.
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Figure I1.16. Essai de compression hydrostatique sur le calcaire d’ Anstrude. Détermination du

module d’incompressibilité.

IS Meéthodes de mesures des propriétés

poroélastiques

La détermination des propriétés poroélastiques est effectuée a partir d’essais de
compression hydrostatique. Une cellule hydrostatique classique a été utilisée. Quatre jauges
de déformations ont été collées sur les échantillons cylindriques. L’éthanol a été utilisé
comme fluide interstitiel. Avant le montage dans la cellule, les échantillons sont exempts de
fluide de saturation. Ils sont ensuite saturés a 1’éthanol aprés montage de la cellule. Etant
donné que dans la plupart des essais poromécaniques, le fluide interstitiel est sous pression
(P)), la pression de confinement initiale (au démarrage de 1’essai) n’est pas nulle. Pour tous les
essais, la pression de confinement initiale a été g, = 5 MPa. La pression interstitielle initiale
¢tait soit P; = 0 MPa soit P; = 1,5 MPa selon la nature des essais réalisés.

Les propriétés mesurées sont le module d’incompressibilité drainé, le module

d’incompressibilité non drainé, le module d’incompressibilité de la matrice, le coefficient de
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Skempton, le coefficient de Biot et le module de Biot. Certains résultats expérimentaux
peuvent étre comparés a des valeurs théoriques déduites de la poroé€lasticité linéaire isotrope.
C’est la raison pour laquelle nous présentons a la fois les méthodes de détermination

expérimentale des propriétés et les calculs théoriques qui servent d’éléments comparatifs.
I1.5.1 Détermination des modules d’incompressibilité

Les conditions expérimentales permettant la détermination des modules

d’incompressibilité sont données sur la Figure I1.17.

P] A

1,5 MPa

Kpg1 5

v

0 MPa

Kg) Oh

Figure I1.17. Conditions expérimentales liées a la détermination des modules

d’incompressibilité.
Les modules d’incompressibilité sont déterminés a partir des essais suivants :

- Essai de compression hydrostatique drainé : le fluide interstitiel reste a
pression constante durant 1’essai. Dans notre cas, nous avons opté pour deux
types d’essais qui consistent & maintenir la pression interstitielle a deux valeurs
différentes : P; = 0 MPa et P; = 1,5 MPa. Il en résulte donc la détermination de
deux modules d’incompressibilité drain€¢ Kpg) et Kp 5. Ils sont calculés de la

maniére suivante :
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_ Ao,

K
? Ae)

: (IL9)

ou ¢ est la déformation volumique du squelette dans le cas drainé (avec P; = 0
MPa ou P;= 1,5 MPa).

- Essai de compression hydrostatique non drainé : la pression interstitielle est
initialement fixée a 1,5 MPa et la pression de confinement a 5 MPa. Le fluide
saturant ne peut s’échapper de 1’échantillon et la pression interstitielle subit une
augmentation consécutive a I’augmentation de la pression de confinement. Le

module d’incompressibilité non drainé Ky est alors calculé comme suit :

_ Ao,
Ae)

K, : (IL.10)

ol ¢, est la déformation volumique du squelette dans le cas non drainé.

- Essai de compressibilité mixte : la pression interstitielle est initialement fixée a
1,5 MPa et la pression de confinement a 5 MPa. Le principe de ’essai consiste
en une incrémentation égale de la pression de confinement et de la pression
interstitielle (Ao, = AP;) de maniére a ne solliciter que la matrice solide. Le

module d’incompressibilité¢ de la matrice solide K est déterminé par :

_ Ao,
Ae)

K : L11)

ou ¢ est la déformation volumique de la matrice solide.

La Figure 11.18 illustre le comportement du squelette du calcaire d’ Anstrude dans les cas
drainé et non drainé. On remarque que la déformation du squelette dans le cas drainé est
indépendante de la pression du fluide interstitiel. On remarque également la « rigidification »
du matériau dans le cas non drainé consécutivement aux surpressions interstitielles
engendrées. La Figure I1.19 illustre le comportement de la matrice solide.

Les modules d’incompressibilité drainé, non drainé et de la matrice solide sont

déterminés dans les phases linéaires des courbes contraintes/déformations.

72

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre Il : Description des méthodes expérimentales — Conception d’un dispositif de mesure de perméabilité sous

températures élevées.
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Essai non drainé
Essai drainé a P, = 1,5 MPa

-1000 -1500 -2000
Déformation volumique (1 0'6)
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Figure I1.18. Essais de compression hydrostatique drainé et non drainé sur le calcaire

R
=
L

-10 A

d’ Anstrude. Détermination des modules d’incompressibilité du squelette.

Contrainte hydrostatique (MPa)
o

0 -100

-200 o -300
Déformation volumique (107)

-400

Figure I1.19. Essai de compressibilité mixte sur le calcaire d’ Anstrude. Détermination du

© 2004 Tous droits réservés.

module d’incompressibilité de la matrice solide.
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I1.5.2 Détermination du coefficient de Skempton

Le coefficient de Skempton traduit I’augmentation de la pression interstitielle
relativement a la contrainte hydrostatique appliquée. Il est déterminé expérimentalement par

I’essai de compression hydrostatique non drainé :

B --Ah (IL12)

ex °
" Ao,

Un exemple de courbe expérimentale est présenté sur la Figure 11.20. La variation des
surpressions interstitielles en fonction de la contrainte hydrostatique appliquée est linéaire, la

pente de cette courbe donne le coefficient de Skempton.

o
o
L

v
[
L

Pression interstitielle (MPa)
I
o

-B exp
3,5
2,5
1 ,5 1 1 1 1 1 1 1 1
-5 -10 -15 -20 -25 -30 -35 -40 -45 -50

Contrainte hydrostatique (MPa)

Figure 11.20. Essai de compression hydrostatique non drainé. Détermination du coefficient de

Skempton.

La valeur mesurée expérimentalement (B.yp) peut étre comparée a la valeur théorique

(Biheo) déterminée a partir de la relation de Skempton :
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(IL13)

Cette relation peut étre utilisée avec les paramétres qui ont été préalablement mesurés
expérimentalement (porosité, modules d’incompressibilit¢). Notons qu’a chaque fois que le
module d’incompressibilité drainé¢ intervient dans le calcul des valeurs théoriques, nous

prenons les valeurs de Kp(; s).

I1.5.3 Détermination du coefficient de Biot

Le coefficient de Biot peut étre mesuré expérimentalement a partir de 1’essai de
décharge en pression interstitielle. Cet essai consiste dans un premier temps a fixer la pression
de confinement et la pression interstitielle (dans notre cas, nous avons o, = 23 MPa et P; =
19,5 MPa). La pression de confinement reste constante durant 1’essai contrairement a la
pression interstitielle que nous faisons diminuer. Les déformations du squelette qui en

résultent permettent de calculer le coefficient de Biot (Figure I1.21) :

_K, Aey

b , I1.14
w0 =Ko gp (IL14)

ou ¢ est la déformation volumique du squelette suite a la décharge en pression interstitielle.

Comme c’était le cas pour le calcul de la valeur théorique du coefficient de Skempton, le
module d’incompressibilité drainé choisi pour mesurer le coefficient de Biot est Kp; 5. La
détermination expérimentale du coefficient de Biot n’est pas la méthode la plus couramment
utilisée. Dans notre cas, nous nous servirons de cette méthode pour vérifier les résultats
obtenus a partir de la relation de Biot qui est classiquement employée pour calculer le
coefficient de Biot. Elle nécessite la détermination préalable du module d’incompressibilité
drainé et du module d’incompressibilité de la matrice solide. La relation théorique qui permet

la détermination du coefficient de Biot est la suivante :
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By =1-—£ . (IL15)

Le coefficient de Biot, qui traduit I’influence de la rigidit¢ de la matrice relativement a

celle du squelette, peut ainsi étre évalué de manicre directe.

20

a)

P
o

10

Pression interstitielle (M

0 T T T T T T T

-100 -300 -500 -700 -900 -1100  -1300  -1500
Déformation volumique (10'6)

Figure I1.21. Essai de décharge en pression interstitielle sur le calcaire d’ Anstrude.

Détermination du coefficient de Biot.

I1.5.4 Détermination du module de Biot

Le module de Biot est mesuré expérimentalement a partir de 1’essai non drainé. Lorsque
la déformation volumique du squelette dans le cas non drainé est exprimée en fonction des

surpressions interstitielles engendrées, on obtient (Figure 11.22) :

M, =-—""L, (IL.16)

ou ¢, est la déformation volumique du squelette dans le cas non drainé.
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Figure I1.22. Essai non drainé sur le calcaire d’ Anstrude. Détermination du module de Biot.

La détermination expérimentale du module de Biot nécessite la connaissance du
coefficient de Biot. Les valeurs qui ont été choisies sont celles tirées de la relation de Biot,

c’est-a-dire bieo.

Plusieurs relations théoriques peuvent étre utilisées pour comparer les résultats
expérimentaux du module de Biot. Nous avons choisi d’employer les deux relations

théoriques suivantes :

L _b=¢ o (IL.17)
Mtheol KS Kﬂ
K, -K
Mtheof—[’bz o (IL.18)

Pour ces calculs, nous avons utilis¢ les modules d’incompressibilité mesurés

expérimentalement et le coefficient de Biot bheo.
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I1.6 Propriétés physiques des fluides utilisés

Deux fluides de saturation ou de percolation ont été utilisés pour la réalisation de la
campagne expérimentale. L’¢thanol a ¢été employé pour les mesures de porosité, de
perméabilité et des propriétés poroélastiques. Il est donc nécessaire de connaitre sa viscosité,
son module d’incompressibilité et sa masse volumique. Les mesures de perméabilité au gaz
étant effectuées avec de 1’argon, le dépouillement des essais nécessite alors la connaissance de
sa viscosité. Les propriétés physiques de 1’é¢thanol et de I’argon sont recensées dans le

Tableau II.1.

Viscosité Module Masse volumique
dynamique (Pa.s) d’incompressibilité (kg/m3)
(MPa)
Ethanol 1,20 10 800 780
Argon 226107 - -

© 2004 Tous droits réservés.

Tableau II.1. Propriétés physiques de 1’éthanol et de I’argon a 20°C.

II.7 Séchage et traitement thermique des

échantillons

La campagne expérimentale a été réalisée sur des échantillons ayant subi différentes
températures de conditionnement : 60°C, 150°C et 250°C. La premiere valeur (60°C)
correspond au séchage du matériau. Elle désigne 1’état initial de référence du matériau, 1’état
«sain ». Nous considérons qu’aucune microfissuration n’est engendrée a ce niveau de
température. De plus, nous pouvons faire abstraction d’une éventuelle microfissuration
engendrée a 60°C dans la mesure ou tous les €chantillons subissent cette procédure initiale.
En effet, méme les échantillons qui doivent ensuite é&tre traités thermiquement sont
préalablement étuvés a 60°C, de maniere a ce que 1’eau contenue dans les pores soit évacuée.
Ainsi, les traitements thermiques sont menés sur des échantillons secs. Notons par ailleurs que
les cycles thermiques n’entrainent aucune perte de masse puisque le calcaire ne contient pas

d’eau (dans les pores et dans sa constitution).
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Les températures de 150 et 250°C caractérisent les cycles thermiques. La vitesse de montée
et de descente en température doit étre suffisamment faible pour considérer la température
homogene au sein de I’échantillon (et donc éviter les gradients de température) et ne pas
provoquer de chocs thermiques. Nous avons opté pour une procédure identique a celle utilisée
par Homand [Homand 1986], a savoir une montée en température a la vitesse de 1°C/min, la
stabilisation de la température de consigne durant Sh puis une descente en température a la

vitesse de 1°C/min (Figure I1.23). Cette procédure a pu étre effectuée au moyen d’un four

programmable Memmert ULP 400.

Pour résumer, les essais se sont déroulés sur :
- des échantillons sains (préalablement étuvés a 60°C),

- des échantillons traités a 150°C,

- des échantillons traités a 250°C.

300

250 -

200 -

150

Température (°C)

O 1 1 1 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temps (minutes)

Figure I1.23. Cycles thermiques a 150°C et a 250°C.
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I1.8 Descriptif de la campagne expérimentale

L’objectif de ce paragraphe n’est pas d’énumérer la totalité des essais réalisés mais
plutot de clarifier la procédure employée afin d’étudier 1’influence des cycles thermiques sur
le calcaire d’Anstrude. Le nombre d’échantillons utilisés est mentionné essentiellement pour
les types d’essais qui forment la majeure partie de 1’étude expérimentale. Dans certains cas,
des essais complémentaires ont été réalisés ; ceci sera notifi¢ dans le chapitre III traitant de la

présentation et de I’interprétation des résultats.

Dans la mesure du possible, les essais sur les échantillons traités thermiquement ont été
réalisés apres que ces mémes échantillons aient été testés a 1’état sain. Cette procédure permet
d’affiner I’influence réelle des cycles thermiques sur le comportement de la roche. Son
application ne peut se faire que pour les essais qui ne menent pas a la rupture ou a
I’endommagement des échantillons. Ainsi, les mesures de porosité, de perméabilité, des
propriétés élastiques et poroélastiques ainsi que les observations au MEB ont suivi cette
procédure.

La porosité du calcaire a I’état sain a été mesurée sur 18 rondelles de porosimétrie.
Ensuite, 6 rondelles ont été traitées a 150°C et 6 autres a 250°C avant de répéter sur ces
¢chantillons les mesures de porosité. Lorsque les essais ont été terminés, différentes rondelles
de porosimétrie (état sain, trait¢é a 150°C, trait¢ a 250°C) ont été utilisées pour les
observations au MO sur lames minces (Tableau II.2). Les observations au MEB ont tout
d’abord été réalisées sur des fragments de roche a I’état sain qui ont ensuite été traités

thermiquement puis étudiés a nouveau.

Rondelles de Mesure de la Mesure de la Mesure de la
porosimétrie | porosité a I’état | porosité aprés porosité apreés
sain traitement a traitement a
150°C 250°C
1a6 oul oui - Fabrication de
7a12 oui - oui lames minces
13a18 oui - -

© 2004 Tous droits réservés.

Tableau I1.2. Descriptif des mesures de porosité.
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Les mesures de la perméabilité intrinseque (a 1’éthanol) ont été réalisées sur 6
¢chantillons. Les 6 échantillons ont été testés a 1’état initial puis 3 d’entre eux ont été traités a
150°C et les 3 autres a 250°C (Tableau I1.3). Pour ces mesures, la pression de confinement a
été fixée a 4 MPa. Les mesures de la perméabilité apparente (au gaz) se sont également
déroulées avec une pression de confinement égale a 4 MPa. Au total, 4 échantillons ont été

testés a 1’état sain puis 2 échantillons ont été traités a 150°C et les 2 autres a 250°C.

Echantillon Mesure de la Mesure de la Mesure de la
perméabilité perméabilité perméabilité
intrinséque a I’état intrinséque aprés intrinseque apreés
sain traitement a 150°C traitement a 250°C
ITalll oui oui -
IVaVl oui - oui

Tableau II.3. Descriptif des mesures de perméabilité intrinséque.

Les mesures des propriétés poroélastiques ont également été effectuées sur 6
échantillons a 1’état sain. Ensuite, 3 d’entre eux ont été traités a 150°C et 3 autres a 250°C

(Tableau I1.4).

Echantillon | Mesure des propriétés
poroélastiques a I’état

Mesure des propriétés
poroélastiques apres

Mesure des propriétés
poroé¢lastiques aprés

sain traitement a 150°C traitement a 250°C
AaC oul oul -
DaF oui - oul

© 2004 Tous droits réservés.

Tableau I1.4. Descriptif des essais poromécaniques.

Concernant la détermination des propriétés ¢lastiques, la mesure du module
d’incompressibilité a été réalisée sur un seul échantillon. Cet échantillon a été caractérisé a
I’¢état sain et a été ensuite traité 150°C puis a 250°C. Un seul échantillon a été utilisé pour la
raison qu’il s’agissait de vérifier et de confirmer des résultats obtenus a partir des essais de
compression uniaxiale et des nombreux essais de compression hydrostatique réalisés dans le

cadre de la poromécanique.

Enfin, la réalisation des essais de compression uniaxiale a été la seule qui n’a pas pu

suivre la méme procédure (i.e. utilisation des mémes échantillons pour la caractérisation
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initiale et aprés traitement thermique) que pour les essais précédemment cités. En effet, étant
donné que ces essais menent a la rupture, nous avons choisi de tester 3 échantillons par niveau
de température (3 échantillons a I’état sain, 3 échantillons traités a 150°C et 3 échantillons

traités a 250°C).

I1.9 Conception d’un dispositif de mesure de la

perméabilité sous températures élevées

Le matériel présent au laboratoire se compose de cellules hydrostatiques destinées a la
réalisation d’essais de perméabilité et de compression hydrostatique a température ambiante.
Ainsi, la campagne expérimentale qui a été précédemment décrite abordait le facteur
température a partir de la préfissuration thermique et donc a partir d’essais expérimentaux
réalisés a température ambiante (avant et aprés traitements thermiques). La conception d’un
dispositif sous températures élevées a alors été entreprise de maniére a mesurer la
perméabilité sous sollicitations thermiques.

Une cellule hydrostatique existante a été retenue afin d’offrir la possibilité de réaliser
des essais de perméabilité a différents paliers de température compris entre la température
ambiante et 200/250°C. Les ajustements effectués ont di prendre en compte certaines
contraintes comme la géométrie prédéfinie du matériel et le caractére réversible qu’il fallait
donner au dispositif dans 1’optique d’une possible réutilisation de celui-ci dans d’autres
conditions.

Tout d’abord, nous passons brievement en revue quelques exemples de dispositifs
expérimentaux sous températures élevées existants. Ensuite, les solutions que nous avons
retenues pour concevoir le dispositif sont présentées. Enfin, la méthode de dépouillement des

essais sous température est exposee.
I1.9.1. Exemples de dispositifs sous temperatures éleveées existants

Les procédés expérimentaux qui permettent des investigations a des températures
supérieures a la température ambiante peuvent se répertorier selon leur mode de chauffage.
On distingue trois techniques : le chauffage complet de la cellule au sein d’une étuve, le

chauffage a I’intérieur de la cellule et enfin le chauffage a la périphérie de la cellule.
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CHAUFFAGE COMPLET DE LA CELLULE

Ce mode de chauffage consiste a installer entiérement le dispositif au sein d’une étuve
[Koci 1989 ; Le Guen 1991 ; Hettema 1996]. Un exemple est donné sur la Figure 11.24 ; le
principe d’un dispositif expérimental destiné a mesurer la perméabilité au gaz par Pulse-Test

sous températures €levées y est schématisé.
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Figure I1.24. Exemple de dispositif sous température placé dans une étuve [Le Guen 1991].

CHAUFFAGE A L’'INTERIEUR DE LA CELLULE

Cette méthode est réalisée soit en utilisant un élément chauffant électrique soit par le
biais d’un fluide caloporteur circulant dans la cellule. La Figure 11.25 montre un dispositif
pour lequel une résistance ¢électrique a été disposée a I'intérieur de la cellule tandis que la
Figure I1.26 illustre le procédé utilisant un fluide caloporteur. Cette derni¢re méthode, qui a
été retenue par De Bruyn [De Bruyn 1999] pour réaliser des essais triaxiaux sur des matériaux
argileux, offre essentiellement des avantages pour des températures qui ne sont pas trop

¢levées (jusqu’a 100°C environ).
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Figure 11.25. Exemple de dispositif utilisant un élément chauffant a I’intérieur de la cellule

[Yukutake et al. 1995].
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Figure 11.26. Exemples de dispositifs utilisant un fluide caloporteur en circulation, d’apres De

Bruyn [De Bruyn 1999].
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CHAUFFAGE A LA PERIPHERIE DE LA CELLULE

Ce mode de chauffage est illustré a travers deux exemples qui représentent des cellules
triaxiales destinées a la mesure de la perméabilité sous température. Dans le premier exemple,

les éléments chauffants sont noyés dans le corps de la cellule (Figure 11.27).

——
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| F

A= =T

mesure de T T

sondes de
cempeérature
' |
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HESURE
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Figure I1.27. Exemple de dispositif avec les éléments chauffants disposés dans le corps de la

cellule [Fella 1987].

Le second exemple est un dispositif de mesure de la perméabilité¢ dont le chauffage est
assuré par une résistance chauffante enroulée autours du fiit de la cellule (Figure 11.28). Dans
cet exemple, les mesures de la perméabilité sont réalisées en utilisant de 1’eau pressurisée

comme fluide de percolation.
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s Cipcuit hydraolique
=== Circuit éfectrique

aine

—Support d'échantilion

- Pierre poreuse inféricure

Talon inférieur

——a Commande de chaaffage
—+= Température de sécurité
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Figure 11.28. Exemple de dispositif avec un élément chauffant enroulé a la périphérie du fit de

la cellule [Khemissa 1998].

I1.9.2 Mise au point du dispositif

Le mode de chauffage que nous avons retenu est celui qui consiste a disposer 1’élément
chauffant & la périphérie du fat. Cette technique offre I’avantage de ne pas modifier
irréversiblement 1’utilisation du matériel. Le matériel préexistant est une cellule hydrostatique
qui est constituée d’un fiit et d’embases inférieure et supérieure. La cellule est congue pour
tester des échantillons cylindriques de 37 mm de diamétre et de hauteur variable. Les
ajustements effectués sont de différentes natures, comprenant aussi bien les nombreuses
modifications apportées sur 1’agencement des composants que les modifications importantes
qui sont répertoriées ci-apres (la cellule est présentée sur la Figure 11.29).

L’huile habituellement utilisée pour assurer le confinement n’a pas une bonne tenue sous
températures élevées. Une huile spécialement réputée pour son utilisation sous haute
température a donc été retenue (huile HAFA CIF 300). Cette huile a également I’avantage de
ne pas avoir une viscosité a froid trop élevée ce qui lui permet d’étre injectée via des pompes

manuelles. Le chauffage est assuré par des colliers chauffants (demi-colliers) placés a la
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périphérie du fit. Chaque demi-collier a une puissance de 1000 Watts. Ces ¢léments ont da
étre adaptés a la géométrie de la cellule dans la mesure ou 1’espace entre le ft et les tirants est
de 3 mm et que I’écart radial entre les tirants est de 60°. Le choix des demi-colliers s’explique
par leur facilit¢ de montage et de démontage. Un thermocouple K est intégré au sein d’un
demi-collier. Une sonde de température (thermocouple K) destinée a mesurer la température
de I’huile a ’intérieur de la cellule a été placée au plus prés de la disposition des échantillons.
La sonde traverse I’embase supérieure ; un passage de cédble résistant aux pressions et aux
températures €levées assure son maintien. Un déversoir permettant de réguler et de stabiliser
la pression de confinement lors des montées en température a été placé au niveau de I’embase
inférieure. La mise en place d’une régulation thermique a été effectuée. Elle consiste a réguler
I’élément chauffant en stabilisant celui-ci & une température prédéfinie (température de
consigne). L’évolution de la température de 1’huile a I’intérieur de la cellule est alors suivie a
I’aide d’un indicateur de température jusqu’a ce qu’elle soit stabilisée. Des refroidisseurs ont
été disposés a chaque conduit relié a la cellule et une enceinte de protection et d’isolation a été

congue.

Sonde de
température

Colliers chauffants

Ll Refroidisseurs

/

Figure 11.29. Cellule hydrostatique « modifiée ».
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Soulignons par ailleurs que des essais préliminaires ont été réalisés afin de calibrer les
températures atteintes a 1’intérieur de la cellule en fonction des températures de consigne. La
Figure I1.30 présente I’évolution de la température des colliers chauffants et celle de I’huile a
I’intérieur de la cellule pour une température de consigne prédéfinie. Si les colliers chauffants
atteignent la température de consigne assez rapidement, il faut un certain laps de temps pour
que la température de 1’huile se stabilise. Une fois stabilisée, elle atteint pratiquement la
température de consigne ce qui démontre toute l’utilit¢ de I’enceinte isolante. On peut
considérer que I’écart entre la température a la périphérie du fit et celle a 'intérieur de la

cellule n’excede pas 5 a 10°C (la température au sein de 1’échantillon est supposée égale a la

température de 1’huile).

200

150 -

Tempeérature (°C)
o
o

30 Température & l'intérieur de la cellule
. = Température des colliers chauffants
O T T T
0 5000 10000 15000 20000

Temps (secondes)

Figure I1.30. Evolution de la température des ¢léments chauffants et de I’huile a I’intérieur de

la cellule.
I1.9.3 Principes de mesure et dépouillement des essais

La méthode de mesure de la perméabilité en régime quasi-permanent par injection de

gaz (argon) a été adoptée. Le dispositif est présenté sur la Figure 11.31.
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Figure I1.31. Dispositif de mesure de la perméabilité au gaz sous températures élevées.

La méthode de mesure consiste a injecter du gaz a pression donnée (P;) a une extrémité

de I’échantillon, I’autre extrémité étant a pression atmosphérique (P,). Lorsque la percolation

du gaz atteint le régime permanent, I’injection est stoppée et I’on mesure le temps (At) que

met la pression de gaz pour chuter d’un décrément (AP;) en fonction de la capacité volumique

du réservoir tampon (V,). Le débit volumique Q peut alors étre calculé [Claudot-Loosveld

2002] :

V. AP

Q r

AP

(IL.19)

ou P,y est la pression moyenne d’injection, déterminée par :

P, =P-

moy

(I1.20)

Le débit volumique Q est donc déterminé a partir du circuit de gaz qui se trouve a

température ambiante. En effet, seule la cellule est sous température, tous les autres

© 2004 Tous droits réservés.

89

http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre Il : Description des méthodes expérimentales — Conception d’un dispositif de mesure de perméabilité sous
températures élevées.

composants sont a température ambiante (pompes, circuit d’injection de gaz, réservoirs
tampon, manometres,..). La température du gaz injecté est donc initialement a température
ambiante. On considere ensuite que sa température est égale a celle de 1’échantillon lors de la
percolation au sein du matériau, ce qui peut se justifier par la capacité calorifique du gaz et
par le fait que le débit de percolation est faible. On peut donc appeler débit volumique

déterminé a température ambiante (Q7,)) le débit mesuré par la relation (I1.19), tel que :
Ory =9 (I1.21)

Ce débit ne représente donc pas le débit volumique réel sous température. Il faut alors
raisonner en débit massique pour prendre en compte 1’effet de la température. En effet, le

débit massique a température ambiante et celui sous température sont identiques. On a donc :
P(T,)O .y = POy, (11.22)

ou p(T,), p(T) sont respectivement les masses volumiques du gaz a température ambiante et a

la température 7 et Q) le débit volumique a la température 7.

Le gaz utilisé étant assimilé a un gaz parfait, la masse volumique peut s’écrire de la

maniére suivante :

P = p(T,) % (11.23)

Le débit volumique réel peut alors étre déduit du débit volumique mesuré a température

ambiante :
T
O = P O - (11.24)

Dés lors que le rectificatif concernant la mesure du débit volumique est effectué, la
perméabilité peut etre déterminée au moyen de la formulation classique pour ce type d’essai,

en prenant en compte la dépendance de la viscosité du gaz avec la température :
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_ MO 2hP,,
a(l) — A (PZ _ [)aZ) >

moy

(I1.25)

ou k,, estla perméabilité apparente a la température T, um la viscosité du gaz a la

température T, h et A respectivement la hauteur et la surface de 1’échantillon.

L’évolution de la viscosité des gaz en fonction de la température est opposée a celle des
liquides. En effet, si la viscosité des liquides diminue pour une augmentation de température,
celle des gaz augmente. Le Tableau II.5 présente les valeurs de la viscosité de 1’argon a

différentes températures.

Température (°C) Viscosité dynamique de
I’argon (Pa.s)
25 2,269 10”
55 2,448 107
75 2,565 107
105 2,729 107
125 2,842 107
155 3,008 10
175 3,109 10°
205 3,252 107
225 3,332 107

Tableau II.5. Evolution de la viscosité de 1I’argon en fonction de la température, d’apreés Cook

[Cook 1961].

Le dispositif permet d’effectuer des mesures de perméabilité pour des températures
supérieures a 200°C. Cependant, pour des questions de sécurité, nous avons restreint son
utilisation a 200°C. En effet, certains composants sont en Viton (jaquette, joints toriques) et
peuvent étre soumis indéfiniment a des températures inférieures a 230°C. Au-dela de cette
température, les composants en Viton se dégradent et doivent étre régulicrement remplacés.
De plus, le point éclair de I’huile utilisée étant proche de 260°C, nous avons limité la
température maximale d’utilisation afin d’éviter un éventuel danger que représenterait alors
une mise en contact accidentelle de I’huile avec les éléments chauffants (lors d’une fuite par

exemple).
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Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre les conditions expérimentales liées a notre étude, a
savoir le matériau utilisé ainsi que les différents dispositifs permettant la détermination de la
porosité, de la perméabilité, des propriétés élastiques et des propriétés poroélastiques. La

procédure adoptée pour I’application des cycles thermiques a également été abordée.

Ainsi, la roche utilisée est un calcaire a dominante micritique de composition
monominérale (100 % de calcite). Les observations microstructurales au MO et au MEB
montrent que cette roche apparait homogene et isotrope, méme si certaines hétérogénéités

peuvent étre rencontrées a 1’échelle millimétrique.

La campagne expérimentale qui a ¢été présentée dans ce chapitre a pour objectif
d’évaluer I’influence des traitements thermiques sur une roche assimilée a un milieu
polyphasique. Les essais mécaniques et hydrauliques présentés ont donc pour objectif
d’analyser 1’évolution des différentes phases d’un milieu poreux : le squelette (essais de
compression uniaxiale et de compression hydrostatique), la phase poreuse connectée (essais
de porosimétrie et de perméabilité) et la phase matricielle (essais de compressibilité mixte).
Trois différentes températures de conditionnement ont été adoptées : 60°C, 150°C et 250°C.
La premic¢re définit 1’état initial du matériau (1’état sain) comme étant celui aprés étuvage a
60°C. Les deux autres correspondent aux cycles thermiques qui ont ét¢ menés suivant une

procédure spécifique.

Ensuite, le dispositif de mesure de la perméabilité au gaz sous températures élevées que
nous avons mis au point a été présenté. La température maximale d’utilisation de ce dispositif
a été limitée a 200°C pour des raisons de sécurité. Les modifications techniques majeures
apportées ont été inventoriées (mise en place des éléments chauffants, régulation de la
température et de la pression,...) et la procédure suivie pour le dépouillement des mesures a

été traitée.

La présentation des résultats fait 1’objet du chapitre suivant. La détermination des
propriétés mécaniques et hydrauliques du calcaire d’Anstrude a 1’état sain et préfissuré

thermiquement sera abordée. Les analyses microstructurales effectuées sur des échantillons
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traités thermiquement seront présentées de manicre a tenter de visualiser les modifications
engendrées par les cycles thermiques.
Enfin, nous présenterons également les résultats des essais de perméabilité réalisés sous

températures élevées sur le calcaire d’ Anstrude (dans la gamme 25°C-200°C).
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CHAPITRE IIl

Présentation et analyse des résultats expérimentaux
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Introduction

L’objectif de ce chapitre est d’exposer les résultats de la campagne expérimentale qui a
été présentée dans le chapitre précédent (chapitre II). Dans le chapitre II, nous avons
¢galement décrit le matériau rocheux qui a été choisi pour mener cette étude (calcaire poreux
monominéral). Ainsi, si I’on se réfere au chapitre I qui traitait entre autre de 1’effet de la
température sur la microstructure des roches, les phénoménes de dilatation thermique
différentielle qui peuvent intervenir pour une roche monominérale sont uniquement dus a
I’anisotropie de dilatation thermique du seul minéral qui la constitue. Dans notre cas, la
création de microfissuration est li¢e aux déformations thermiques fortement anisotropes de la

calcite qui est un minéral particulierement sensible a la température (voir chapitre I).

Le premier paragraphe est dédié a la caractérisation initiale du calcaire d’Anstrude ; les
propriétés hydrauliques, élastiques et poroélastiques de la roche a I’état sain sont présentées.
Ensuite, I’évolution de ces propriétés en fonction de la préfissuration thermique a 150°C et
250°C est abordée. Par ailleurs, la vérification de I’isotropie mécanique du matériau sain et
préfissuré thermiquement a été réalisée au moyen d’essais de compression hydrostatique ; elle
est abordée dans I’Annexe A. Ceci permet tout d’abord de valider I’utilisation de la
formulation du comportement (poro)mécanique isotrope mais aussi de confirmer le fait que la
distribution de la microfissuration générée par les cycles thermiques est isotrope. Dans les
paragraphes suivants, I’interprétation de nos résultats expérimentaux est étayée par des
observations au MEB et par I’utilisation d’un modele micromécanique de I’endommagement

développé par Pensée [Pensée 2002].

Dans le dernier paragraphe, nous présentons les résultats obtenus pour les mesures de la
perméabilité du calcaire d’Anstrude réalisées sous température. Pour ces essais, la
perméabilité apparente est mesurée dans une gamme de températures allant de la température
ambiante jusqu’a 200°C. Deux niveaux de pression d’injection de gaz sont utilisés pour
chaque palier de température. Cette procédure permet alors d’évaluer I’effet Klinkenberg et de
déduire la valeur de la perméabilité intrinseéque. Ainsi, les résultats expérimentaux qui sont
présentés dans ce paragraphe concernent les mesures de la perméabilité apparente et les

valeurs de la perméabilité intrinséque déduites selon le principe de Klinkenberg.
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Il faut souligner que dans ce chapitre nous présentons a la fois les résultats
expérimentaux obtenus pour chaque échantillon ainsi que les valeurs moyennes. Ceci nous
permet alors d’aborder la question de la dispersion des résultats pour chaque type d’essai
réalisé. Les calculs des erreurs de mesure ne sont pas traités dans ce manuscrit. Néanmoins,
on pourra trouver dans Lion et a/. [Lion et al. 2004b] les valeurs des erreurs relatives liées a la

détermination des propriétés poroé¢lastiques.
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II1.1 Caractérisation initiale du calcaire d’Anstrude

II1.1.1 Porosité de la roche a I’état sain

Le Tableau III.1 recense les résultats obtenus sur 18 rondelles de porosimétrie. La
porosité moyenne mesurée est égale a 19,90 %. Pour les 18 rondelles de porosimétrie, on

observe une trés bonne homogénéité des résultats.

Rondelle de Masse séche (g) Masse saturée (g) Porosité (%)
porosimétrie
1 27,8 29.8 19,90
2 44,5 47,7 19,95
3 42 .4 45,4 19,80
4 30,5 32,7 19,60
5 30,6 32,9 20,75
6 424 45,3 19,20
7 40,3 43,2 20,00
8 41,6 44,6 19,95
9 40,6 43,4 19,30
10 35,0 37,4 19,10
11 34,3 36,8 19,80
12 35,0 37,6 20,60
13 39,0 41,8 20,00
14 43,5 46,6 19,80
15 43,7 46,9 20,10
16 43,1 46,2 20,00
17 30,0 32,3 20,25
18 31,5 33,8 20,20
Porosité moyenne :
19,90 %

Tableau I11.1. Porosité du calcaire d’ Anstrude a 1’état sain.

I11.1.2 Perméabilité de la roche a I’état sain

Les valeurs de la perméabilité intrinséque mesurée a 1’éthanol en régime permanent sur
6 échantillons sont données dans le Tableau III.2. Lors de ces essais, la pression de

confinement était fixée a 4 MPa et la pression d’injection de fluide a 1,5 MPa. La
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r qior e N r r Y -1 2 A .
perméabilité intrinséque moyenne mesurée est égale a 4,45 107° m*. Les mémes observations

que précédemment peuvent étre faites concernant la trés bonne homogénéité des résultats.

Echantillon Perméabilité intrinséque Perméabilité intrinséque
(mz) moyenne a I’état sain (mz)
I 3,84 10"
1 4,5710"°
111 4,96 107° 4,4510°°
v 4,10107°
\ 4,96 10°
VI 422107

Tableau II1.2. Perméabilité intrinséque mesurée a I’éthanol (la pression de confinement est

fixée a 4 MPa). Calcaire d’ Anstrude a I’état sain.

Nous avons également mené des essais en régime permanent et au Pulse-Test sur un

¢échantillon soumis a différents niveaux de contrainte hydrostatique (Figure III.1).

10

M

Perméabilité (107'° m?)
[6)]

A\k ‘A\A
4 B
3 —<&—argon 0,7 MPa
——argon 1,4 MPa
2 argon 2 MPa
1 —aA— ethanol
0 -4 -8 -12 -16 -20 -24 -28 -32

Contrainte hydrostatique (MPa)

Figure III.1 Evolution de la perméabilité en fonction de la contrainte hydrostatique

(perméabilité intrinséque et perméabilités apparentes). Calcaire d’ Anstrude a I’état sain.
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La variation de la perméabilité en fonction de la contrainte hydrostatique n’est pas tres
marquée, du moins dans la gamme des contraintes employées. Nous n’observons pas de
brusque diminution de la perméabilité sous faible confinement, démontrant ainsi que la roche
est exempte de microfissures interconnectées a 1’état sain.

Les mesures au Pulse-test réalisées a 3 pressions statiques de gaz différentes permettent
de mettre en évidence I’effet Klinkenberg. La variation de la perméabilité apparente en
fonction de I’inverse de la pression moyenne de gaz est présentée sur la Figure II1.2 pour

différents niveaux de contrainte hydrostatique.

6,5
o n=-4MPa
_ on=-12MPa
“e o n =-20MPa
o o n=-28MPa
T 55
Qo
C
o
®
[oN
o
@
2
S 4,5 -
(]
‘©
=
[0
o
3,5 T T T
0 0,5 1 1,5 2

1/pm (MPa™)

Figure I11.2. Variation de la perméabilité apparente en fonction de I’inverse de la pression
moyenne de gaz pour différents niveaux de contrainte hydrostatique. Calcaire d’ Anstrude a

I’état sain.

La Figure III.2 montre que I’effet Klinkenberg ne dépend pratiquement pas de la
contrainte hydrostatique : le coefficient de Klinkenberg £ est constant et voisin de 0,3 MPa.
Cette valeur concorde avec le fait que la porosité du calcaire d’Anstrude est fine (le rayon

moyen des pores 7 est égal a 0,2 um, voir chapitre II). En effet, si I’on considére la relation

: : : : : 4ed :
théorique exprimant le coefficient de Klinkenberg en fonction de  ( S = deA Py ), on obtient
r
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B = 0,15 MPa (A p, est égal a 7 nm.MPa pour ’argon a température ambiante) [Lion et al.
2004b].

A partir des résultats présentés sur la Figure II1.2, les valeurs de la perméabilité
intrinséque peuvent étre déduites selon le principe de Klinkenberg. Ce sont les valeurs qui
correspondent a la perméabilité apparente lorsque I’inverse de la pression moyenne tend vers
0. De¢s lors, nous pouvons comparer les valeurs de la perméabilité intrinséque mesurées a
I’éthanol et celles déduites des essais au gaz. Ce comparatif est présenté sur la Figure

1.3 pour différents niveaux de contrainte hydrostatique.

6
/\5 B
1S
% W
z
@©
R
£
a3
—a&— ethanol
—4&— correction gaz
2 1 1 1 1 1 1 1
0 -4 -8 -12 -16 -20 -24 -28 -32

Contrainte hydrostatique (MPa)

Figure II1.3. Evolution de la perméabilité intrinseque (mesurée a 1’éthanol et déduite selon le
principe de Klinkenberg) en fonction de la contrainte hydrostatique. Calcaire d’ Anstrude a

I’état sain.

La Figure III.3 montre qu’il y a une trés bonne corrélation entre les valeurs de
perméabilité intrinseéque obtenues a 1’éthanol et celles déduites au gaz, ce qui confirme la

viabilité du principe de Klinkenberg.
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I11.1.3 Propriétés €lastiques de la roche a I’état sain

Le module d’Young, le coefficient de Poisson et la résistance a la rupture (notée oc) ont
été mesurés a partir des essais de compression uniaxiale réalisés sur 3 échantillons. La Figure
I11.4 présente les courbes contraintes/déformations pour les 3 échantillons. Le module
d’incompressibilité a été déterminé a partir d’un seul essai de compression hydrostatique

(Figure IIL.5).

Contrainte (MPa)

1450 450 . -550 -1550 -2550
Déformation transversale (10™) Déformation axiale (1 0'6)

Figure I11.4. Essais de compression uniaxiale sur le calcaire d’ Anstrude a I’état sain (3

¢chantillons).

Le Tableau III.3 fournit les résultats obtenus pour chaque type d’essais (essais de
compression uniaxiale et essai de compression hydrostatique). On observe une trés bonne
homogénéité des résultats. Les propriétés élastiques de cette roche se rapprochent de celles du
calcaire de Chauvigny [Gourri 1991] qui se caractérise par une contrainte a la rupture faible et

un module d’élasticité élevé.
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Figure II1.5. Essai de compression hydrostatique sur le calcaire d’ Anstrude a I’état sain.

Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon 3 Moyenne
E (GPa) 24,6 25,0 254 25,0
v 0,255 0,267 0,260 0,26
oc (MPa) 42,2 43,6 43,7 43,2
K (GPa) 15,5 15,5

Tableau II1.3. Propriétés ¢€lastiques du calcaire d’ Anstrude a 1’état sain.

III.1.4 Propriétés poro¢lastiques de la roche a 1’¢tat sain

Les essais poromécaniques ont été réalisés sur 6 échantillons (notés A,B,C,D,E,F). Le

Tableau I11.4 donne les résultats obtenus pour les mesures des modules d’incompressibilité.

Le module d’incompressibilité de la matrice solide est proche de celui de la calcite. En effet,

nous obtenons une valeur moyenne de Ky égale a 63,25 GPa tandis que pour la calcite, le

module d’incompressibilité est voisin de 75 GPa. Cela signifie que la matrice rocheuse

contient une fraction de vides occlus, en quantité suffisamment modérée pour que Ky soit

sensiblement moins élevé que le module d’incompressibilité¢ de la calcite pure. Une légere

© 2004 Tous droits réservés.
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dispersion des résultats est observée pour Ky ainsi que pour les modules d’incompressibilité

du squelette. Les modules d’incompressibilité drainés qui ont ét€¢ mesurés pour les 6

échantillons sont représentés graphiquement sur la Figure II1.6 en fonction des modules

d’incompressibilité de la matrice solide.

A B C D E F Moyenne
Kp) (GPa) 14,25 14,95 14,30 15,75 13,90 14,65 14,65
Kp15) (GPa) 13,65 14,95 14,00 15,85 14,00 14,75 14,55
Ky (GPa) 15,00 16,30 16,05 17,55 16,20 16,85 16,30
Ks (GPa) 57,85 66,40 58,40 70,20 61,20 65,50 63,25

Tableau I11.4. Modules d’incompressibilité¢ du calcaire d’ Anstrude a I’état sain.

16

15 -

Kg1,5 (GPa)

13 ‘ ‘
55 60

70

Figure II1.6. Représentation des modules d’incompressibilité Kp; 5) et Ky mesurés

expérimentalement. Calcaire d’ Anstrude a ’état sain.

La tendance d’évolution observée sur la Figure III.6 suit une droite dont la pente est

KB(l,S)

¢gale a . Cette observation laisse présumer de I’homogénéité de la valeur du

N

coefficient de Biot qui, rappelons-le, est calculé de maniere théorique a partir de la relation de
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Biot (b, = 1—% ). La légére dispersion de Kg peut s’expliquer par une éventuelle

S

theo

présence de vides occlus dans des proportions inégales au sein des 6 échantillons. Dés lors, la
dispersion des valeurs mesurées pour le module d’incompressibilité du squelette traduit de
manicre indirecte, conformément a la théorie de la mécanique des milieux poreux, les

fluctuations observées au niveau de la rigidité de la matrice solide.

Les valeurs du coefficient de Biot déduites au moyen de la relation de Biot et celles
mesurées par essai de décharge en pression interstitielle sont présentées dans le Tableau IIL.5.
On observe une dispersion des résultats pour les valeurs expérimentales. Les valeurs
expérimentales permettent d’évaluer I’ordre de grandeur du coefficient de Biot. Comme nous
I’avions précisé dans le chapitre II, le coefficient de Biot qui sert de référence est by, : la

valeur moyenne est bgpeo = 0,77.

A B C D E F Moyenne
biheo 0,76 0,77 0,76 0,77 0,77 0,77 0,77
Dexp 0,85 0,83 0,77 0,85 0,83 0,80 0,82

Tableau I11.5. Coefficient de Biot du calcaire d’Anstrude a 1’état sain.

Pour ce qui est du coefficient de Skempton, les valeurs expérimentales et théoriques sont
recensées dans le Tableau III.6. On note une trés bonne corrélation entre les valeurs
expérimentales et théoriques. La valeur moyenne du coefficient de Skempton déterminé

expérimentalement est Bex, = 0,167.

A B C D E F Moyenne
Bexp 0,172 0,140 0,178 0,176 0,176 0,160 0,167
Biheo 0,185 0,170 0,181 0,165 0,182 0,175 0,176

Tableau II1.6. Coefficient de Skempton du calcaire d’ Anstrude a 1’état sain.

Enfin, les résultats concernant le module de Biot sont donnés dans le Tableau III.7. Les
valeurs obtenues expérimentalement concordent de manicre satisfaisante avec celles déduites

théoriquement. La valeur moyenne du module de Biot mesurée expérimentalement est M., =

3480 MPa.
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A B C D E F Moyenne
Mex, (MPa) 3120 2780 3735 3975 3625 3635 3480
Mineo1 (MPa) 3850 3865 3850 3875 3855 3865 3860
Mineo2 (MPa) 2340 2245 3565 2885 3725 3525 3050

Tableau I11.7. Module de Biot du calcaire d’ Anstrude a I’état sain.

I11.2 Influence de la préfissuration thermique

[II.2.1 Variation de la porosit¢ en fonction de la préfissuration

thermique

Sur les 18 rondelles de porosimétrie testées a 1’état sain, 6 d’entre elles ont subi un cycle
thermique a 150°C et 6 autres un cycle thermique a 250°C. Aucune évolution n’a été observée
apres traitement thermique : la porosité du calcaire d’ Anstrude, mesurée macroscopiquement,

ne varie pas (Tableau IIL.8).

Etat sain Apres traitement a | Apreés traitement a
150°C 250°C
| 6 (%) 19.9 19.9 19,9

Tableau III.8. Variation de la porosité du calcaire d’Anstrude en fonction de la préfissuration

thermique (valeurs moyennes).

Ces résultats indiquent que le volume de I’espace poreux connecté ne varie pas en
fonction de la préfissuration thermique. Cependant, cela ne signifie pas que la microstructure
de la roche n’a pas été pas affectée par les cycles thermiques. En effet, la densité de
microfissures, leur localisation, leur interconnectivité, leur ouverture ou leur fermeture sont
des facteurs qui influencent la mesure de la porosité.

De plus, le calcaire d’Anstrude étant initialement une roche de porosité ¢élevée, une

microfissuration considérable serait nécessaire pour observer une variation de la porosité.
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[I1.2.2 Variation de la perméabilit¢ en fonction de la préfissuration

thermique

Les valeurs de la perméabilité intrinséque mesurée apres traitement thermique en régime
permanent (pression d’injection d’éthanol égale a 1,5 MPa) sous faible confinement (égal a 4

MPa) sont présentées dans le Tableau II1.9.

Echantillon k (m®) a I’état sain k (m2) apres k (m2) apres
traitement a 150°C traitement a 250°C
I 3,85 107 430107 -
11 455107"° 465107 -
111 4,95 107 495107 -
v 410107 - 485107"°
Y, 4,95 107 - 5,05 10"
VI 425107"° - 450107

© 2004 Tous droits réservés.

Tableau II1.9. Evolution de la perméabilité intrinséque en fonction de la préfissuration

thermique (le confinement est fixé a 4 MPa).

On note une quasi-invariabilité de la perméabilité¢ intrinséque en fonction des cycles
thermiques. Les quelques fluctuations observées ne sont pas trés significatives et peuvent étre

légitimement attribuées a la reproductibilité des essais.

Les essais au gaz (Pulse-Test) réalisés sous faible confinement confirment cette
tendance. On observe une invariabilité de la perméabilité apparente. La Figure I11.7 présente
les mesures au gaz effectuées sur deux échantillons sains qui ont ensuite subi chacun un
traitement thermique, I’un & 150°C, 1’autre a 250°C. Les mesures au gaz montrent que 1’effet
Klinkenberg ne varie pas en fonction des cycles thermiques (le coefficient de Klinkenberg

reste proche de sa valeur initiale : # =~ 0,3 MPa).

L’évolution de la perméabilité¢ intrinséque du matériau préfissuré en fonction de la
contrainte hydrostatique est identique a celle du matériau sain. La Figure III.8 en est
I’illustration ; elle représente la perméabilit¢é mesurée a différents niveaux de contrainte

hydrostatique pour un échantillon sain, traité ensuite a 250°C.
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Figure I11.7. Variation de la perméabilité apparente en fonction de I’inverse de la pression

moyenne de gaz (confinement fixé a 4 MPa). Calcaire d’ Anstrude préfissuré thermiquement.
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Figure I11.8. Evolution de la perméabilité intrinséque (mesurée a 1’éthanol) en fonction de

contrainte hydrostatique, avant et apres traitement a 250°C.
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Les différentes mesures qui ont été réalisées permettent de conclure que les cycles
thermiques n’ont aucune influence sur la perméabilité. L invariabilité de la perméabilité est en
concordance avec les mesures de porosité. Les mémes conclusions peuvent en étre tirées. La
création d’un réseau de microfissures interconnectées étant nécessaire pour créer des chemins
privilégiés d’écoulement [Tsimbrovska 1998], on peut en conclure que les cycles thermiques
n’engendrent pas de microfissures connectées les unes aux autres. Soulignons cependant que

ceci ne démontre pas que la microstructure n’a subi aucune modification.

[II1.2.3 Variation des propriétés ¢lastiques en fonction de la

préfissuration thermique

La Figure I11.9 illustre deux essais de compression uniaxiale réalisés sur un échantillon
sain et un échantillon trait¢ a 250°C. Les observations que I’on peut faire sur ’allure des
courbes contraintes/déformations sont liées a ’accroissement de la phase de serrage en
fonction de la température atteinte lors des cycles thermiques. La Figure III.10 présente
I’évolution de la phase de serrage en fonction des traitements thermiques (pour un échantillon
sain, un échantillon traité a 150°C et un échantillon traité a 250°C).

Le second cycle de charge/décharge est utilisé pour le calcul des propriétés élastiques.
Les valeurs moyennes (3 essais par niveau de température) de la résistance a la rupture, du
module d’Young et du coefficient de Poisson sont données dans le Tableau I11.10. Le Tableau
II1.10 comprend également les valeurs obtenues pour les essais de compression hydrostatique
réalisés sur un échantillon sain, traité ensuite a 150°C puis a 250°C (Figure I1I.11). Le module
d’Young reste constant apres un cycle thermique a 150°C alors qu’il diminue aprés un cycle a
250°C. Le coefficient de Poisson et le module d’incompressibilit¢ diminuent de facon
continue en fonction de la température atteinte. En revanche la résistance a la compression
augmente apres les traitements thermiques. Les évolutions des propriétés élastiques et des
allures des courbes contraintes/déformations (pour les essais de compressions uniaxiale et
hydrostatique) montrent que les cycles thermiques induisent une microfissuration. La
diminution du module d’Young, du module d’incompressibilité et du coefficient de Poisson
est conforme a 1’évolution des propriétés élastiques en fonction de la densité de microfissures
[Homand 1986 ; Wong et al. 1996]. L’évolution de la résistance a la rupture est inverse a ce
qui est généralement observé méme si 1’on peut trouver dans la littérature un comportement

similaire [Ferrero et al. 2001].

108

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre Il : Présentation et analyse des résultats expérimentaux.
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Figure I11.9. Essais de compression uniaxiale sur un échantillon sain et un échantillon traité a

250°C.
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Figure I11.10. Evolution de la phase de serrage, lors des essais de compression uniaxiale, en

fonction des cycles thermiques.

109

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre 11l : Présentation et analyse des résultats expérimentaux.

& o
S o
L

Y
o
L

R
o
L

N L
o 1
L L

—aA— Echantillon sain

Contrainte hydrostatique (MPa)

—&— Echantillon traité a 150°C

]
(@)
!

—l— Echantillon traité a 250°C

-200 -600 -1000 -1400 -1800 -2200 -2600
Déformation volumique (1 0'6)

Figure III.11. Essais de compression hydrostatique sur un échantillon sain, traité¢ a 150°C puis

a250°C.
Avant traitement Apres traitement a Apres traitement a
150°C 250°C
E (GPa) 25,0 25,0 23,7
v 0,26 0,25 0,24
oc (MPa) 43,2 46,2 46,4
K (GPa) 15,5 14,9 14,4

© 2004 Tous droits réservés.

Tableau II1.10. Evolution des propriétés €lastiques en fonction de la préfissuration thermique

(valeurs moyennes).

Les cycles de charge/décharge effectués lors des essais de compression uniaxiale
permettent de suivre 1’évolution des propriétés mécaniques en fonction de la contrainte axiale
appliquée, c’est-a-dire de la phase de serrage a la phase ¢lastoplastique endommageable. Le
module d’Young et le coefficient de Poisson sont calculés pour chaque cycle de
charge/décharge (au total, 5 cycles ont été effectués entre 10 et 40 MPa).

Le module d’Young diminue au fur et a mesure de I’endommagement mécanique induit.
Néanmoins, 1’évolution du coefficient de Poisson est plus représentative de

I’endommagement du matériau dans la mesure ou il prend en compte les déformations
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transversales considérées comme indicatrices d’une fissuration générée suivant I’axe de la
contrainte appliquée. L’évolution du coefficient de Poisson en fonction de la contrainte axiale
est présentée sur la Figure III.12 pour les échantillons sains, traités a 150°C et a 250°C

(valeurs moyennes).
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Figure II1.12. Variation du coefficient de Poisson en fonction de la contrainte axiale pour des

¢chantillons sains et traités thermiquement (valeurs moyennes).

La Figure IIl.12 montre que le coefficient de Poisson augmente tout d’abord
brusquement suite a la fermeture de microfissures. Lorsque la phase de serrage est terminée,
son évolution dépend alors du processus d’endommagement mécanique induit par la
contrainte axiale. Les traitements thermiques ont pour effet de diminuer la valeur du
coefficient de Poisson mais ¢également de retarder son augmentation dans la phase
¢lastoplastique endommageable. Ceci concorde avec l’augmentation de la résistance a la
rupture en fonction des traitements thermiques.

L’évolution des propriétés mécaniques et I’accroissement de la phase de serrage lors des
essais de compressions uniaxiale et hydrostatique montrent qu’une microfissuration est
induite par les cycles thermiques. Ceci signifie que le comportement du squelette est affecté
par la préfissuration thermique. Les mesures de porosité et de perméabilité avaient permis de

conclure a I’absence de création d’un réseau de microfissures interconnectées. On voit donc
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toute I’importance de la prise en compte de la nature polyphasique du matériau rocheux
puisque les conclusions différent selon que le squelette ou 1’espace poreux est étudié [Lion et

al. 2004c].

[11.2.4 Variation des propriét€és poroc¢lastiques en fonction de la

prefissuration thermique

Sur les 6 échantillons caractérisés a 1’état sain, 3 ont été traités a 150°C et les 3 autres a

250°C. Le Tableau III.11 présente les valeurs pour les échantillons traités a 150°C.

Avant traitement & 150°C Aprés traitement a 150°C
A B C Moyenne A B C Moyenne
Kpp) (GPa) | 14,25 | 14,95 | 14,30 14,50 13,95 | 14,70 | 14,30 14,30
Kpas) (GPa) | 13,65 | 14,95 | 14,00 14,20 13,60 | 14,30 | 14,00 14,00
Ky (GPa) 15,00 | 16,30 | 16,05 15,80 14,60 | 15,40 | 15,40 15,15
Ks (GPa) 57,85 | 66,40 | 58,40 60,90 57,10 | 65,80 | 57,70 60,20

Tableau III.11. Variation des modules d’incompressibilité en fonction de la préfissuration a

150°C.

Aprés traitement thermique a 150°C, nous observons une treés légeére diminution des
modules d’incompressibilité. Le module d’incompressibilité non drainé est celui qui subit la
diminution la plus marquée. Les valeurs pour les échantillons ayant subi un cycle thermique a

250°C sont données dans le Tableau I11.12.

Avant traitement a 250°C Apreés traitement a 250°C
D E F Moyenne D E F Moyenne
Kpp) (GPa) | 15,75 | 13,90 | 14,65 14,75 15,95 | 14,25 | 14,50 14,90
Kp5) (GPa) | 15,85 | 14,00 | 14,75 14,85 14,85 | 13,40 | 14,45 14,25
Ky (GPa) 17,55 | 16,20 | 16,85 16,85 16,30 | 15,25 | 15,35 15,65
K (GPa) 70,20 | 61,20 | 65,50 65,65 60,80 | 53,60 | 55,50 56,60

Tableau II1.12. Variation des modules d’incompressibilité en fonction de la préfissuration a

250°C.

Les modules d’incompressibilité diminuent aprés un traitement thermique a 250°C sauf

celui correspondant a 1’essai drainé a pression interstitielle nulle. La variation la plus
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significative est celle du module d’incompressibilité de la matrice solide. En effet, Ks diminue

de 10 GPa environ avec la préfissuration thermique. Des exemples de courbes expérimentales

obtenues apres les cycles thermiques sont présentés sur la Figure 111.13.
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Figure II1.13. Essais de compression hydrostatique avant et apres traitement thermique (2

gauche : préfissuration a 150°C ; a droite : préfissuration a 250°C).
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Afin de récapituler les tendances d’évolution des différents paramétres, nous avons
recens¢ les variations obtenues par rapport a 1’¢état initial. Le Tableau III.13 présente

I’évolution des valeurs moyennes données dans les Tableaux III.11 et I11.12.

Aprés traitement a 150°C Aprés traitement a 250°C
KB(O) (GPa) -14% +1%
KB(1,5) (GPa) - 1,4 % -4 %
Ky (GPa) -4,1% -1,1%
Ks (GPa) -1L,L1 % - 13,8 %

Tableau III.13. Variation des modules d’incompressibilité en fonction de la préfissuration

thermique.

Seul le module d’incompressibilité drainé Kpg) subit une augmentation apres un
traitement thermique a 250°C. Cette tendance « contradictoire » par rapport a 1’évolution des
autres parametres fera 1’objet d’une étude spécifique dans la suite de ce mémoire.

La préfissuration thermique a pour effet de diminuer les modules d’incompressibilité du
squelette drainé Kp(; 5) et non drainé Ky. L’évolution de Kp(; 5) est conforme a I’évolution des
propriétés du squelette a I’état sec (propriétés €lastiques) qui avaient été déterminées par des
essais de compressions uniaxiale et hydrostatique. Les mesures poroélastiques réalisées sur le
squelette (dans le cas drainé ou non drainé) montrent qu’une microfissuration est induite par
les cycles thermiques. Cependant, la diminution de Ky est toujours plus importante que celle
de K31 5); ces effets semblent provenir du fait que des microfissures deviennent accessibles au
fluide saturant sous I’effet d’une augmentation de la pression interstitielle.

La diminution importante de Kg aprés un traitement thermique a 250°C montre qu’une
microfissuration intramatricielle est induite. Ky diminue de 14 % environ, il s’agit du module
d’incompressibilité qui subit la plus grande variation. La création d’une microfissuration
intramatricielle ne signifie pas forcément que les fissures soient intragranulaires. En effet, la
matrice solide comprend la phase solide et les vides qui ne sont pas accessibles au fluide de
saturation. Ainsi, la microfissuration intramatricielle désigne aussi bien les microfissures non
connectées a la porosité que celles qui le sont mais qui ne sont pas accessibles au fluide
interstitiel. Dans tous les cas, la microfissuration engendrée ne conduit pas a une mise en
connectivit¢ du réseau fissural. Les mesures de Ks montrent qu’une portion de la
microfissuration induite n’est pas accessible au fluide interstitiel. Par contre, le fluide saturant

semble avoir acces a une autre portion de la microfissuration. En effet, la diminution de Ky,
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qui est toujours plus importante que celle de Kz 5), peut venir du fait que le fluide saturant
sous pression pénétre au sein de certaines microfissures, provoquant une dissipation des
surpressions interstitielles et donc une diminution de la rigidité du squelette. La mesure des
autres propriétés poroélastiques peut alors permettre de confirmer ces tendances.

Les valeurs du coefficient de Biot, du coefficient de Skempton et du module de Biot
sont données dans le Tableau III.14 pour les échantillons traités a 150°C et dans le Tableau

II1.15 pour les échantillons traités a 250°C.

Avant traitement & 150°C Aprés traitement a 150°C
A B C Moyenne A B C Moyenne
biheo 0,76 0,77 0,76 0,76 0,76 0,78 0,75 0,76
bexp 0,85 0,83 0,77 0,82 0,85 0,82 0,78 0,82
Bexp 0,172 | 0,140 | 0,178 0,165 0,120 | 0,090 | 0,115 0,110
Bineo 0,185 | 0,170 | 0,181 0,178 0,185 | 0,182 | 0,176 0,181
M, (MPa) | 3120 | 2780 | 3735 3210 1975 1705 | 2335 2005
Miheot (MPa) | 3850 | 3865 3850 3855 3850 | 3865 3855 3855
Miheor (MPa) | 2340 | 2245 3565 2715 1730 1875 1975 1860

Tableau III.14. Variation du coefficient de Biot, du coefficient de Skempton et du module de

Biot en fonction de la préfissuration a 150°C.

Avant traitement a 250°C Apres traitement a 250°C
D E F Moyenne D E F Moyenne

Diheo 0,77 0,77 0,77 0,77 0,75 0,75 0,74 0,75

Dexp 0,85 0,83 0,80 0,83 0,82 0,78 0,83 0,81

Bexp 0,176 | 0,176 | 0,160 0,171 0,123 | 0,113 | 0,115 0,117

Bineo 0,165 | 0,182 | 0,175 0,174 0,170 | 0,185 | 0,171 0,175
Mexy, MPa) | 3975 3625 3635 3745 2615 2160 | 2245 2340
Mineor (MPa) | 3875 3855 3865 3865 3860 3840 3850 3850
Mineo2 (MPa) | 2885 3725 3525 3380 2540 3290 1605 2480

Tableau III.15. Variation du coefficient de Biot, du coefficient de Skempton et du module de

Biot en fonction de la préfissuration a 250°C.

Le Tableau III.16 récapitule les variations des parametres recensés dans les Tableaux
[I1.14 et II.15. On observe une légere diminution du coefficient de Biot aprés un cycle
thermique a 250°C alors qu’il reste constant apres un traitement a 150°C. Cette diminution est
attribuée a la microfissuration intramatricielle qui affecte le module d’incompressibilité de la

matrice solide apres un cycle a 250°C. Les méthodes théoriques et expérimentales expriment
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la méme tendance d’évolution du coefficient de Biot en fonction de la préfissuration

thermique. La Figure III.13 montre des exemples d’essais de décharge en pression

interstitielle réalisés avant et apres traitement thermique.

Aprés traitement a 150°C Aprés traitement a 250°C
Diheo 0% -2,6%
bexp 0% -2,4%
Bexp -333% -31,6 %
Btheo + 1,7 % + O’4 %
Mex, (MPa) -375% -375%
Mineo1 (MPa) 0% -0,4 %
Mineo2 (MPa) -31,5% -26,6 %

Tableau III.16. Variation du coefficient de Biot, du coefficient de Skempton et du module de

Biot en fonction de la préfissuration thermique.
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Figure I11.13. Essais de décharge en pression interstitielle avant et apres traitement thermique

(a gauche : préfissuration a 150°C ; a droite : préfissuration a 250°C).

Concernant le coefficient de Skempton, les valeurs expérimentales et théoriques ne

donnent pas les mémes résultats. En effet, nous observons expérimentalement une nette

diminution de Bey, aprés un traitement a 150°C et a 250°C alors que la théorie prévoit son

invariabilité. La Figure III.14 illustre les résultats obtenus pour Bey,. L’évolution de Bey,

concorde avec 1’évolution du module d’incompressibilité non drainé. En effet, nous avions

remarqué que Ky est le module d’incompressibilit¢ du squelette qui subit la plus forte

variation. Ainsi, la microfissuration induite influence plus fortement le comportement du
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squelette dans le cas non drainé que dans le cas drainé. Les surpressions interstitielles
engendrées dans le cas non drainé sont moins importantes apreés préfissuration thermique.
Ceci tend a confirmer I’hypothése selon laquelle des microfissures deviennent accessibles au

fluide saturant sous ’effet de la pression interstitielle (ce qui engendre sa dissipation).
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Figure III.14. Détermination du coefficient de Skempton. Essais de compression
hydrostatique non drainés avant et apres traitement thermique (a gauche : préfissuration a

150°C ; a droite : préfissuration a 250°C).

L’¢évolution du module de Biot en fonction de la préfissuration thermique suit la méme
tendance que celle du coefficient de Skempton. Ainsi, nous observons expérimentalement une

diminution marquée de M., (Figure II1.15).
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Figure II1.15. Détermination du module de Biot. Essais de compression hydrostatique non
drainés avant et apres traitement thermique (& gauche : préfissuration a 150°C ; a droite :

préfissuration a 250°C).
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Les valeurs théoriques donnent des résultats contradictoires ; une expression prévoit une
invariabilité¢ du module de Biot (Mieo1) alors qu’une seconde prévoit sa diminution (Mipeo2) @

I’instar des valeurs expérimentales.

Certaines contradictions sont trouvées lorsque I’on compare les valeurs expérimentales
et théoriques calculées apres traitement thermique alors que ce n’était pas le cas a 1’état sain
(i.e. avant traitement thermique). Elles concernent le coefficient de Skempton et le module de
Biot, c’est-a-dire uniquement des valeurs expérimentales qui sont mesurées a partir des essais
non drainés. Ceci semble étre la conséquence de la microfissuration induite par les cycles
thermiques. En effet, nous évoquions une ouverture progressive de certaines microfissures
sous I’effet d’une augmentation de la pression interstitielle qui deviennent alors accessibles au
fluide de saturation. Les expressions théoriques qui ne concordent pas avec les valeurs

expérimentales sont les suivantes :

b
K, K
o =77 13 S1 = (11L.1)
RN
K, K;) \K, K
1 _b-¢, ¢ (I11.2)
theol KS Kﬂ

Ces deux expressions sont les seules qui font intervenir la porosité connectée et le

module d’incompressibilit¢ du fluide saturant. Les valeurs théoriques du coefficient de

¢

Skempton By, €t du module de Biot M1 sont extrémement dépendantes du terme —. La
1

porosité ne variant apparemment pas en fonction de la préfissuration thermique (¢ = 0,2), il en
résulte une invariabilité des valeurs théoriques.

Ainsi, les phénomenes d’ouverture de microfissures sous 1’effet d’une augmentation de
la pression interstitielle peuvent traduire des incompatibilités relatives a 1’application de
certaines relations théoriques. En effet, d’un point de vue poromécanique, les microfissures
sont considérées comme liées a l’espace poreux ou alors occluses selon que le fluide
interstitiel y ait accés ou non. D¢s lors, I’augmentation de la pression interstitielle durant les
essais non drainés conduit & une modification progressive de la localisation de certaines

microfissures (i.e. des microfissures initialement isolées deviennent progressivement liées a
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I’espace poreux). Ces phénomenes non linéaires n’étant pas pris en compte dans les relations
théoriques, il est donc logique qu’une invariabilité de Bineo €t de Mipneor soit prévue tandis Beyp

et M.y, subissent une diminution.

CAS PARTICULIERS

Des essais complémentaires de compressions hydrostatiques drainées ont été réalisés a
plusieurs niveaux de pression interstitielle sur un échantillon sain qui a ensuite été traité a
150°C puis a 250°C. Nous avons aussi réalisé des essais supplémentaires sur un échantillon
qui a été préalablement testé (échantillon D) qui a ensuite subi 5 cycles thermiques successifs

a 250°C avant de répéter les essais de compression hydrostatique.

L’effet de la pression interstitielle sur le comportement du squelette a été évalué a partir
d’essais de compression hydrostatique drainés menés a différents niveaux de pression
interstitielle : 0; 0,2; 0,5; 1; 1,5 et 2 MPa. La Figure I11.16 présente les résultats obtenus

pour I’échantillon a I’état sain.
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Figure I11.16. Essais de compression hydrostatique drainés a différents niveaux de pression

interstitielle. Calcaire d’ Anstrude a 1’état sain.
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L’échantillon a 1’état sain ne montre pas de dépendance envers la pression du fluide de
saturation. La déformation sous compression hydrostatique drainée est identique quelles que
soient les pressions interstitielles employées. Cet échantillon a ensuite subi un traitement
thermique a 150°C puis a 250°C. Les Figures I11.17 et II1.18 illustrent le comportement sous
sollicitations hydrostatiques de 1I’échantillon préfissuré a 150°C et a 250°C.
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Figure II1.17. Essais de compression hydrostatique drainés a différents niveaux de pression

interstitielle. Calcaire d’Anstrude préfissuré a 150°C.

On remarque que la déformation du squelette du matériau préfissuré a 150°C et 250°C
différe de celle du matériau a I’état initial : une augmentation de la pression interstitielle tend
a augmenter la déformation volumique. Cette tendance est observée aprés un traitement a
150°C (Figure II1.17) et s’accentue encore aprés un cycle a 250°C (Figure II1.18). Ces essais
montrent qu’il y a bien une interaction entre la microfissuration induite et la pression
interstitielle. Ainsi, la pression du fluide de saturation tend a provoquer l’ouverture de
certaines microfissures. Inversement, lorsque la pression interstitielle est nulle, les
microfissures sont fermées et exemptes de fluide interstitiel. L’ouverture ou la fermeture des
microfissures dépend donc des niveaux de pression interstitielle et influe sur le comportement

du squelette.

120

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre 11l : Présentation et analyse des résultats expérimentaux.

-40
35 -
©
o
2 30 .
(0]
=}
o
©-25
3
Sl —-—2MPa
2-20
© —+—1,5MPa
515 | —+—1MPa
§ —=0,5MPa
-10 - —=—0,2 MPa
—e-0MPa
-5 T T T T
0 -500 -1000 -1500 -2000 -2500

Déformation volumique (10'6)

Figure I11.18. Essais de compression hydrostatique drainés a différents niveaux de pression

interstitielle. Calcaire d’ Anstrude préfissuré a 250°C.

Ces essais permettent également de justifier ’écart entre K et Kp 5) que nous avions
observé apres préfissuration thermique. Ainsi, les phénomeénes non linéaires liés a 1’ouverture
et a la fermeture de microfissures sous I’effet de la pression interstitielle expliquent la perte de

rigidité du squelette lorsque la pression du fluide saturant augmente (et inversement).

Afin de confirmer les tendances observées aprés préfissuration thermique, 1’échantillon
D, qui a préalablement été testé a 1’état sain puis apres traitement a 250°C, a ensuite subi 5
cycles thermiques successifs a 250°C. Les mesures poromécaniques ont ensuite été réalisées ;
le Tableau III.17 présente les résultats obtenus.

On remarque que les propriétés poroélastiques diminuent encore apres 1’application de
plusieurs cycles thermiques successifs a 250°C. Le module d’incompressibilité de la matrice
solide atteint la valeur de 52 GPa ce qui signifie qu’une microfissuration intramatricielle a été
induite et amplifiée par les cycles thermiques successifs (Figure II1.19). Une partie de la
microfissuration induite continue d’étre accessible au fluide saturant sous D’effet d’une
augmentation de pression interstitielle. Ainsi, les surpressions interstitielles engendrées dans

le cas non drainé sont plus faibles apres 1’application de 5 cycles thermiques successifs,
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comme en témoigne la diminution du coefficient de Skempton (Figure I11.20) et du module de

Biot (Figure III.21). Notons par ailleurs que 1’on retrouve les mémes contradictions entre les

valeurs théoriques et expérimentales pour le coefficient de Skempton et le module de Biot.

Echantillon sain Echantillon traité a Echantillon traité
250°C successivement a
250°C
Kz (GPa) 15,75 15,95 15,95
KB(1,5) (GPa) 15,85 14,85 14,55
Ky (GPa) 17,55 16,30 15,85
Ks (GPa) 70,20 60,80 52,10
biheo 0,77 0,75 0,72
bexp 0,85 0,82 0,80
Bexp 0,176 0,123 0,100
Bineo 0,165 0,170 0,167
Mexp (MPa) 3975 2615 2025
Miheo1 (MPa) 3875 3860 3845
Miheor (MPa) 2885 2540 2525

Tableau III.17. Propriétés poroélastiques d’un échantillon a 1’état initial, apres traitement a

250°C et apres 5 cycles successifs a 250°C.

[\®]
(e
|

Contrainte hydrpstatique (MPa)
(V)]

Echantillon sain

\

Echantillon
traité a 250 °C

/

250 °C

Echantillon traité
successivement a

-50 -100 -150
Déformation volumique (10'6)

-200 -250

-300 -350

Figure I11.19. Essais de compressibilit¢ mixte sur un échantillon a 1’état initial, apres

traitement a 250°C et apres 5 cycles successifs a 250°C. Détermination de K.
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Figure II1.19. Essais de compression hydrostatique non drainés sur un échantillon a I’état

initial, aprés traitement a 250°C et apres 5 cycles successifs a 250°C. Détermination de Bexp.
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Figure II1.20. Essais de compression hydrostatique non drainés sur un échantillon a I’état

initial, aprés traitement a 250°C et apres 5 cycles successifs a 250°C. Détermination de M.
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OBSERVATIONS AU MEB

Afin d’analyser la microstructure du calcaire apres préfissuration thermique, des
observations au MO et au MEB ont été réalisées. Ces études n’ont pas permis de mettre en
évidence les modifications microstructurales de la roche.

Pour les études au MEB, les mémes échantillons ont été utilisés afin de caractériser la
microstructure initiale de la roche puis apres traitement thermique a 250°C. Ce sont donc
exactement les mémes zones qui ont €té¢ observées. Les analyses microstructurales se sont
focalisées a la fois sur les plages micritiques et sparitiques. La Figure II1.21 présente des
images de sparite avant et apres traitement a 250°C. Notons que la différence de contraste

entre les deux images vient du fait qu’il a été nécessaire de métalliser a nouveau les

¢chantillons apres le traitement thermique.

Figure II1.21. Etude de la microstructure du calcaire avant (a gauche) et apres traitement

thermique a 250°C (a droite) : zone sparitique.

Sur la Figure III1.21, nous n’observons pas de modifications au sein de la sparite. La
Figure I11.22 présente des images de micrite avant et aprés traitement thermique ; les mémes
observations peuvent étre faites, a savoir 1’absence de modifications apparentes de la
microstructure. Le fait que la microfissuration ne soit pas visible durant les observations au

MEB peut étre di a la taille et a la refermeture des microfissures. Notons par ailleurs que
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Fredrich et al. [Fredrich et al. 1986] n’avaient pas visualisé de microfissures sur une roche
carbonatée traitée thermiquement alors que leur modéle théorique prévoyait la création de
microfissures. Cette incohérence avait alors été expliquée par le fait que la roche utilisée avait
une granularité trés fine ce qui atténuait la formation de microfissures. Dans notre cas, le
calcaire d’Anstrude est également une roche a granularité fine. De plus, si les essais
mécaniques et poromécaniques ont mis en évidence la présence de microfissures, il faut
souligner qu’ils ont aussi montré que la microfissuration induite n’est pas considérable (en
comparant les courbes de compression hydrostatique des échantillons sains et préfissurés par
exemple). Ainsi, on peut légitimement considérer qu’il devient difficile de visualiser une

microfissuration au sein du matériau.

Figure I11.21. Etude de la microstructure du calcaire avant (a gauche) et apres traitement

thermique a 250°C (a droite) : zone micritique.

III1.2.5 Contribution de la modélisation micromécanique de

I’endommagement a ’interprétation des résultats

L’approche micromécanique et la modélisation du comportement des matériaux
microfissurés offrent 1’opportunité a la fois d’approfondir I’interprétation de nos résultats
mais aussi de confronter un modéle théorique a des valeurs expérimentales. Les travaux de

Pensée [Pensée 2002 ; Pensée et al. 2001], et dans une large mesure ceux de Dormieux et al.
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[Dormieux et al. 2002] et Deudé [Deudé 2002], constituent la source principale de 1’étude que
nous avons menée en collaboration avec Djimédo Kondo du Laboratoire de Mécanique de
Lille. Précisons qu’il s’agit donc ici d’appliquer un modéle existant a notre problématique.
Nous avons opté pour certaines hypothéses simplificatrices concernant la définition de
la microstructure des roches poreuses microfissurées. En effet, dans les paragraphes
précédents nous évoquions la présence de plusieurs familles de microfissures : les
microfissures connectées a la porosité qui peuvent étre fermées ou ouvertes et les
microfissures isolées au sein de la matrice solide. Pour la clarté de cette étude, nous faisons
abstraction de la localisation des microfissures et donc de leur connectivité ou non avec la
porosité et nous considérons que toutes les microfissures ont un état d’ouverture identique. De
plus, ’hypothése d’une densité¢ de microfissures (notée d) modérée est considérée dans le
cadre de la modélisation micromécanique. Cette hypothése permet de mettre en ceuvre un
schéma d’homogénéisation simple (estimation diluée), en négligeant les termes du second

ordre en d. La densité de microfissures d est définie par [Budiansky et al. 1976] :

d="—"", (I11.3)

ou N est le nombre de microfissures par unité de volume, a le rayon des microfissures de type

penny-shaped et V' le volume du V.E.R. (Volume Elémentaire Représentatif).

La schématisation d’un milieu poreux contenant des microfissures distribuées de

maniere isotrope est illustrée sur la Figure I11.22.

Microfissures

Figure I11.22. Volume Elémentaire Représentatif d’un milieu poreux microfissuré.

126

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre 11l : Présentation et analyse des résultats expérimentaux.

La démarche micromécanique considérée s’appuie sur les techniques de changement
d’échelle, basées sur I'utilisation des tenseurs ; les pores et les microfissures (ouvertes) sont
considérées comme des inhomogénéités ellipsoidales d’élasticité nulle, noyées dans une
matrice homogene ¢élastique linéaire isotrope. Cette démarche permet d’aboutir pour le milieu
poreux a une formulation macroscopique homogénéisée, fournissant en particulier le tenseur
d’¢élasticité macroscopique du squelette poreux (tenseur noté C). Compte tenu des hypothéses
précédentes (isotropie de la matrice solide), en considérant des pores sphériques, le tenseur

d’¢lasticité du squelette poreux s’écrit de la maniére suivante :

C=3KJ+2uK, (I11.4)

ou C, J et K sont respectivement les projecteurs usuels de I’espace des tenseurs d’ordre 4
isotropes ayant les symétries des tenseurs d’élasticité (C est le tenseur d’élasticité, J le
tenseur sphérique et K le tenseur déviatorique), K et u sont respectivement le module

d’incompressibilité et le module de cisaillement du squelette poreux.

Dans (II1.4), le tenseur d’élasticit¢é homogénéisé du squelette poreux, fourni par le

schéma dilué, en fonction de la porosité et des propriétés €lastiques de la matrice solide est :

Ky 4 2ug1 -5 Ks H sy (IIL5)

C=3K,(1-(1+
4yt 9K + 8

ou us et Ky sont respectivement le module de cisaillement et le module d’incompressibilité de

la matrice solide.

On se propose de déterminer la densité de microfissures du calcaire d’Anstrude pour
I’état initial (état sain) et apres traitement thermique a 150 et 250°C et ainsi d’analyser son
évolution en fonction de la préfissuration thermique. On s’aidera de 1’analyse
micromécanique du milieu poreux microfissuré, de maniére a quantifier la microfissuration en
s’appuyant sur des données expérimentales.

Les essais de compression hydrostatique réalisés sur le squelette du matériau a 1’état sec
offrent I’opportunité de faire le lien entre I’analyse micromécanique et I’étude expérimentale.

En effet, si I’on considére une ouverture identique pour toutes les microfissures, la courbe de
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déformation du squelette poreux peut étre décomposée comme suit : une phase de serrage
linéaire (la linéarité est due au fait que nous considérons un état d’ouverture identique pour
toutes les microfissures) de pente K, suivie d’une phase linéaire de pente Kz, Le module
d’incompressibilité K,,, désigne alors la rigidité du squelette poreux lorsque les microfissures
sont ouvertes et le module d’incompressibilité Ky, lorsque les microfissures sont fermées. 11
va sans dire que Kp, correspond alors au module d’incompressibilit¢ du squelette K
classiquement déterminé dans la phase élastique linéaire (Kz- = K). Nous pouvons remarquer

que I’application de cette démarche a nos résultats expérimentaux est satisfaisante (Figure
I11.23).

=30 - Aprés traitement
L a150°C

Etat sain

1\Aprés traitement
a 250°C

_5 u K ouv

0 1 1 1 1 1
0 -500 -1000 -1500 -2000 -2500 -3000
Déformation volumique (10’6)

Figure I11.23. Essais de compression hydrostatique sur le calcaire d’Anstrude a 1’état sain et
préfissuré thermiquement. Décomposition des courbes expérimentales en deux phases

linéaires (phase de serrage et phase ¢lastique).

Dans le contexte d’une estimation diluée, et pour une distribution isotrope en orientation
de la microfissuration, 1’analyse micromécanique conduit a formuler le module

d’incompressibilité K,,, de la maniére suivante [Pensée 2002] :

K,,=K;,(0-od)=K(1-ad), (I11.6)
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d’ou:

K 1
d=(1-—owy 1.7
( X ) (IT1.7)

a
avec a; défini par :

_16(1-v)

%= =2’ (II1.8)

ou v est le coefficient de Poisson du squelette poreux.

On voit donc qu’il suffit de connaitre les deux modules d’incompressibilité K, et Kz, et
le coefficient de Poisson du squelette poreux v pour calculer la densité de microfissures. K,
et Ky sont déterminés a partir des essais de compression hydrostatique (voir Figure I11.23) et
la valeur de v peut étre déduite des essais de compression uniaxiale que nous avons réalisés. Il
est donc possible de calculer directement la densité de microfissures a partir de nos données
expérimentales. Néanmoins, nous avons choisi d’aborder différemment cette étude pour tenter
d’insister sur I’aspect comparatif entre les analyses théoriques et expérimentales. Pour ce
faire, nous nous sommes basés sur les mesures de porosité et les essais de compression
hydrostatique menés a I’échelle du squelette poreux (Figure II1.23) et de la matrice solide
(essais de compressibilité mixte). Ainsi, cette démarche permet d’aboutir a la détermination
de plusieurs propriétés poroélastiques (modules d’Young et coefficients de Poisson du
squelette poreux et de la matrice,...) dont certaines d’entre elles pourront étre comparées avec
les valeurs expérimentales que nous avons obtenues a partir des essais de compression
uniaxiale (module d’Young et coefficient de Poisson du squelette poreux).

Le Tableau III.18 recense les parameétres déterminés expérimentalement que nous
prenons en considération pour 1’utilisation du modele micromécanique. Notons par ailleurs
que pour les valeurs du module d’incompressibilité de la matrice solide, nous avons pris la
valeur moyenne des 6 échantillons testés a I’état sain (K = 63,3 GPa, voir Tableau II1.4) puis
nous avons calculé la perte de rigidité de ce module apres traitement thermique au moyen des
variations observées expérimentalement sur les échantillons préfissurés : K; diminue de 1,1 %

aprés un traitement a 150°C et de 13,8 % apres un traitement a 250°C (voir Tableau I11.13).
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Cette mani¢re de procéder permet ainsi de «globaliser» les résultats obtenus
expérimentalement dans la mesure ou, sur les 6 échantillons testés a 1’état sain, 3 échantillons

ont été testés apres traitement a 150°C et les 3 autres apres traitement a 250°C.

K,y (GPa) Kfer =K (GPa) K, (GPa) ¢

Etat sain 12,4 15,5 63,3 0,2

Apres traitement a 150°C 10,7 14,9 62,0 0,2
Apres traitement a 250°C 9,2 14,4 55,0 0,2

Tableau III.18. Valeurs expérimentales adoptées pour I’analyse micromécanique.

En utilisant les expressions (II1.4) et (IIL.5), nous pouvons tout d’abord déterminer la

valeur du module de cisaillement de la matrice solide 1 au moyen de la relation suivante :

K=K,(1-(1+ 3K )P) . (I11.9)
4us
Il vient :
K
Hs = 3 ;{, . (II1.10)
4C(1=—)=1)
9 K
Ensuite, le module de cisaillement du squelette poreux u peut étre calculé :
3K, +4u
=2u,(1-5—5—55), 1111
#=2p( 9K, + 8, ) (IIL11)

Les relations classiques entre les coefficients élastiques permettent alors de déterminer
les modules d’Young et les coefficients de Poisson du squelette poreux et de la matrice

solide :

P (IIL.12)
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B, =—Hs (II1.13)
14K
3K,
_3K-F , (I11.14)
6K
g = 3KS—_ES, (I11.15)
6K

ou E et Es sont respectivement les modules d’Young du squelette poreux et de la matrice

solide, v et vy les coefficients de Poisson du squelette poreux et de la matrice solide.

Le Tableau III.19 présente les valeurs théoriques obtenues ; les résultats expérimentaux

tirés des essais de compression uniaxiale sont également donnés a titre de comparaison.

Paramétres déterminés théoriquement Paramétres mesurés
expérimentalement
Us u Es E Us v E v
(GPa) | (GPa) | (GPa) | (GPa) (GPa)
Etat sain 17,1 10,8 | 47,0 | 264 | 0,38 | 0,22 25,0 0,26
Aprés traitementa | 16,6 | 10,5 | 45,8 | 25,6 | 0,38 | 0,21 25,0 0,25
150°C
Aprés traitementa | 15,3 9,7 42,1 | 23,8 | 0,37 | 0,22 23,7 0,24
250°C

Tableau I11.19. Comparaison entre les propriétés déterminées suivant le modele

micromécanique et celles mesurées par essais de compression uniaxiale.

La premiere observation que I’on peut faire concerne la bonne corrélation entre les
valeurs théoriques et expérimentales pour le module d’Young et le coefficient de Poisson du
squelette poreux. Les valeurs théoriques de £ montrent que ce paramétre diminue avec les
traitements thermiques, comme cela a été¢ observé expérimentalement. Par contre, les valeurs
théoriques de v ne suivent pas cette tendance : v reste invariable et proche de 0,22. Il en va de
méme pour le coefficient de Poisson de la matrice solide qui n’évolue pas avec les traitements
thermiques, sa valeur reste constante et égale a vg = 0,38. Cette valeur peut paraitre €levée si
on la compare a la valeur du coefficient de Poisson de la calcite que 1’on peut trouver dans la
littérature (Ucqcie = 0,28) [CFMR 2000]. Néanmoins, elle semble cohérente au regard des

autres propriétés ¢lastiques de la matrice solide, comparativement a celles de la calcite pure.
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En effet, le module d’incompressibilité et le module d’Young de la matrice solide a 1’état sain
(K5 = 63,3 GPa et Es = 47 GPa), qui se rapprochent des propriétés mécaniques de la calcite
(Kearcie = 75 GPa et Ecgeire = 84 GPa) [CFMR 2000], montrent que la matrice solide ne peut
pas étre complétement assimilée au minéral qui la compose, ne serait-ce qu’a cause de la
présence de certains vides occlus. Dés lors, les propriétés élastiques de la matrice solide
semblent en accord avec la définition de la matrice poreuse d’une roche carbonatée.

La préfissuration thermique influence principalement le module d’Young et le module
de cisaillement, que ce soit pour la matrice solide ou le squelette poreux. Par exemple, Ey est

¢égal a 47 GPa a I’état initial et vaut 42 GPa apres un traitement a 250°C.

Le calcul de la densité de microfissures peut étre effectué¢ aussi bien avec le coefficient

de Poisson du squelette poreux déterminé théoriquement que celui mesuré

expérimentalement. Dans les deux cas, les valeurs de a; sont déterminées au moyen de
I’expression (I11.8) et les valeurs de la densité de microfissures a partir de 1’équation (I11.7).
Les résultats sont présentés dans le Tableau II1.20 ; on remarque que les valeurs obtenues

pour la densité de microfissuration sont identiques pour les deux méthodes.

Utilisation de v déterminé Utilisation de v mesuré
théoriquement expérimentalement
v a d v a d
Etat sain 0,22 2,98 0,067 0,26 3,45 0,058
Aprés traitement a 150°C 0,21 2,96 0,095 0,25 3,33 0,085
Apres traitement a 250°C 0,22 3,06 0,120 0,24 3,22 0,112

Tableau I11.20. Détermination de la densité de microfissures d.

La densité de microfissures augmente avec la température de préfissuration, elle passe
environ de 0,06 initialement a 0,12 aprés traitement a 250°C. Ces résultats confirment la
microfissuration engendrée par les cycles thermiques mais aussi le fait que la densité de
microfissures reste modérée, ce qui justifie a posteriori I’hypothése d’un schéma dilué pour la
modé¢lisation micromécanique et est en accord avec les conclusions tirées des essais

(poro)mécaniques et des observations au MEB.
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II1.3 Evolution de la perméabilit¢é du calcaire

d’Anstrude sous températures élevées

Nous avons mesuré¢ la perméabilit¢ du calcaire d’Anstrude dans une gamme de
températures allant de la température ambiante (25°C) a 200°C. Des mesures intermédiaires
ont également été réalisées a 110°C. Pour ces essais, la contrainte hydrostatique a été fixée a 4
MPa. La méthode expérimentale, qui est décrite au Chapitre II, consiste a faire percoler du
gaz (argon) au sein de I’échantillon, il s’agit donc de mesures de perméabilité apparente. Afin
d’estimer 1’effet Klinkenberg ainsi que son évolution en fonction de la température, nous
avons réalis¢é deux mesures de perméabilité apparente pour chaque niveau de température :
I’une en injectant le gaz a 1,5 MPa et I’autre en I'injectant 4 1 MPa. Nous avons tenté de
réaliser une troisieme mesure avec une pression d’injection plus basse que 1 MPa pour obtenir
une ¢évaluation plus précise de I’effet Klinkenberg mais nous avons été confrontés a des
problémes d’ordre technique. En effet, le temps d’homogénéisation de la pression du gaz au
sein de 1’échantillon augmente lorsque la pression d’injection diminue. Dans notre cas,
réaliser une troisieme mesure avec une pression d’injection inférieure a 1 MPa devenait
problématique dans le sens ou nous ne pouvions pas répéter successivement cette mesure et
ainsi vérifier la validité des résultats. Nous nous sommes alors contentés des mesures avec les
deux pressions d’injection données précédemment. Soulignons tout de méme que ces mesures
sont suffisantes pour estimer les tendances de variation de la perméabilité apparente en
fonction de la pression moyenne de gaz. A ce propos, notons que la pression de gaz moyenne
au sein de 1’échantillon vaut environ 0,8 MPa ou 0,6 MPa pour une pression d’injection
respectivement égale a 1,5 MPa ou 1 MPa (le gaz sort a pression atmosphérique a une

extrémité de 1’échantillon).

La Figure II1.24 présente les résultats obtenus pour les mesures de perméabilité
apparente ainsi que la détermination des valeurs de la perméabilité intrinséque suivant le
principe de Klinkenberg. On remarque que la perméabilité apparente augmente avec la
température. L’effet Klinkenberg s’accentue également en fonction de la température, il en
résulte une augmentation du coefficient de Klinkenberg (Figure I11.25) qui vaut initialement
(a 25°C) 0,26 MPa et est ¢gal a 0,70 MPa a 200°C. Le Tableau II1.21 récapitule les résultats

expérimentaux présentés graphiquement sur les Figures 111.24 et I11.25.
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Figure II1.24. Variation de la perméabilité apparente mesurée a 25°C, 110°C et 200°C, en

fonction de I’inverse de la pression moyenne de gaz.
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Figure II1.25. Variation du coefficient de Klinkenberg en fonction de la température.
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Température (°C) k, (m®) k, (m?) k(@m?® | (MPa)
Pression d’injection | Pression d’injection
¢gale a 1,5 MPa ¢gale a 1 MPa
25 43107"° 3,910 3,010 0,26
110 51107° 4,510 2,810 0,49
200 58107 50107 2,610 0,70

Tableau II1.21. Valeurs de la perméabilité apparente, de la perméabilité intrinséque et du

coefficient de Klinkenberg entre 25°C et 200°C.

De¢s lors que I’on applique le principe de Klinkenberg, on remarque que la perméabilité
intrinséque suit une toute autre tendance que la perméabilité apparente en fonction de la
température. En effet, la perméabilité intrinseéque subit une légére diminution lorsque la

température augmente (Figure I11.26).

10
9 p
8 1 Perméabilité apparente (2 pressions d'injection différentes)
NE 7 | \
%6
25
E
3 4
£
8 31 ‘\A\‘
2 /V
1 Perméabilité intrinséque
0 1 1 1 1
0 50 100 150 200 250

Température (°C)

Figure I11.26. Variation de la perméabilité apparente et de la perméabilité intrinséque en

fonction de la température.

Ces résultats sont en accord avec ceux de Wei et al. [Wei et al. 1986] obtenus sur des

grés et pour lesquels ils observaient une invariabilité¢ de la perméabilité intrinséque et une
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augmentation marquée de la perméabilité apparente (et de 1’effet Klinkenberg) en fonction de

la température.

La légére diminution de la perméabilité intrinséque du calcaire d’Anstrude avec la
température est attribuée aux phénomenes de densification thermique qui causent une
dilatation libre des grains dans les vides, réduisant ainsi le volume poreux sous température.
Cela montre également que la température ne crée pas un réseau de fissures interconnectées
au sein du matériau. Les augmentations de I’effet Klinkenberg et de la perméabilité apparente
avec la température sont attribuées au fait que I’agitation moléculaire des particules de gaz
s’intensifie lorsque la température augmente (i.e. le libre parcours moyen des molécules de
gaz augmente avec la température) ; Wei et al. [Wei et al. 1986] ont d’ailleurs validé cette
explication par rapport a leurs propres résultats. Dans notre cas, on peut ajouter que la
densification thermique (et donc la réduction du rayon moyen des pores) peut aussi prendre

part a ’accentuation de ’effet Klinkenberg.
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Conclusion

Ce chapitre a tout d’abord été consacré a la caractérisation des propriétés hydrauliques,
mécaniques et poromécaniques du calcaire d’Anstrude a 1’état initial puis aprés traitement
thermique. L’invariabilité de la perméabilité avec la préfissuration thermique a permis de
conclure a I’absence de création d’un réseau de microfissures connectées les unes aux autres.
Néanmoins, les essais de compressions uniaxiale et hydrostatique ont montré qu’une
microfissuration était engendrée par les cycles thermiques : les propriétés élastiques (module
d’Young, coefficient de Poisson) diminuent et les phases de fermeture des microfissures
subissent un accroissement.

Les essais poromécaniques ont confirmé la création d’une microfissuration avec les
traitements thermiques ; ils ont permis par ailleurs d’étudier la localisation des microfissures.
Ainsi, nous avons pu mettre en ¢évidence la présence simultanée de microfissures
intramatricielles (isolées) et de microfissures connectées a 1’espace poreux. La
microfissuration isolée affecte directement le comportement de la matrice solide : le module
d’incompressibilité de la matrice solide passe de 63 GPa (état initial) & environ 53 GPa apres
un traitement thermique a 250°C. La microfissuration connectée a 1’espace poreux affecte le
squelette du matériau de fagon plus complexe. En effet, nous avons observé que la pression du
fluide interstitiel influencait 1’ouverture et la fermeture de ces microfissures. Ces phénomenes
non linéaires ont alors montré que la localisation de ces microfissures dépendait de la pression
interstitielle : les microfissures deviennent progressivement accessibles au fluide saturant au
fur et a mesure que la pression interstitielle augmente. Cela montre en fait que 1’état de
microfissuration du matériau dépend de la pression interstitielle.

Les phénomenes d’ouverture et de fermeture des microfissures connectées a 1’espace
poreux guident I’évolution des propriétés poroélastiques. Par exemple, une diminution
marquée des propriétés déterminées a partir des essais non drainés (coefficient de Skempton,
module de Biot, module d’incompressibilit¢é non drainé) est observée apres préfissuration
thermique, elle résulte de I’ouverture progressive des microfissures connectées a 1’espace

poreux sous 1’effet des surpressions interstitielles engendrées.

Ensuite, I'utilisation d’un modeéle micromécanique a permis de déterminer la densité des
microfissures pour le matériau sain, préfissuré a 150°C et a 250°C. Une augmentation

progressive de celle-ci en fonction des cycles thermiques a été remarquée. De plus, les valeurs
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obtenues pour la densité des microfissures confirment le fait que la microfissuration induite
n’est pas considérable (ce qui avait été déduit des essais hydrauliques et mécaniques ainsi que
des observations au MEB).

L’intérét de 1’utilisation d’'un modele micromécanique était également de comparer les
¢tudes expérimentales et théoriques, permettant ainsi de vérifier leur fiabilité respective. La

concordance et la cohérence des résultats sont tres satisfaisantes.

Enfin, dans le dernier paragraphe de ce chapitre, nous avons présenté les mesures de
perméabilité réalisées sous températures élevées sur le calcaire d’ Anstrude. Une augmentation
marquée de la perméabilité apparente a été observée en fonction de la température.
Cependant, lorsque la perméabilité intrinséque a été déduite selon le principe de Klinkenberg,
nous avons pu remarquer qu’elle était quasiment invariable.

En effet, la perméabilité¢ intrinséque diminue légérement avec la température ; cette
variation est attribuée aux phénomenes de densification thermique. L’augmentation de la
perméabilité apparente avec la température a été attribuée a ’accentuation de 1’agitation
moléculaire du gaz. Ce phénomene semble guider la variation de 1’effet Klinkenberg en
fonction de la température dans la mesure ou la microstructure de la roche ne subit pas de

modifications notables.
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CHAPITRE IV

Application aux matériaux a matrice cimentaire -
Influence de la température sur la perméabilité d’un

mortier

139

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre 1V : Application aux matériaux a matrice cimentaire — Influence de la température sur la perméabilité d’'un mortier.

Introduction

Les matériaux de construction sont parfois soumis a des températures élevées, qu’il
s’agisse des incendies ou de certaines activités industrielles et particulierement 1’industrie
nucléaire. Ainsi, le stockage ou I’entreposage des déchets radioactifs utilise généralement des
matériaux a matrice cimentaire comme barriéres imperméables au sein desquelles la
température peut atteindre 200/250°C [Farage et al. 2003]. Il faut donc s’assurer que les
matériaux utilisés gardent des caractéristiques hydrauliques satisfaisantes, c’est-a-dire une
faible perméabilité, sous des conditions thermiques extrémes.

L’objectif de I’étude présentée dans ce chapitre est donc de transposer & un matériau a
matrice cimentaire les travaux que nous avons réalisés sur le calcaire d’ Anstrude. Le matériau
que nous avons choisi est un mortier normalisé (E/C = 0,5) qui a été confectionné et utilis¢
par Ismael Yurtdas dans le cadre de son doctorat a I’Ecole Centrale de Lille [Yurtdas 2003].
Les travaux que nous avons menés sur ce mortier concernent exclusivement le comportement
hydraulique. Ainsi, la campagne expérimentale comprend la réalisation d’essais de
perméabilité au gaz apres traitement thermique et sous températures élevées. Les procédures
expérimentales sont quasiment identiques a celles qui avaient ét¢ employées pour le calcaire

d’Anstrude (se référer au chapitre II pour trouver le détail des méthodes expérimentales).

L’effet de la température sur les matériaux a matrice cimentaire est complexe du fait
qu’ils contiennent de 1’eau sous différentes formes. Les premiers paragraphes de ce chapitre
ont pour but de rappeler la microstructure des mortiers et des bétons ainsi que de recenser les
effets de la température dans la gamme 25-250°C. Dans un deuxiéme temps, les procédures

expérimentales sont évoquées pour les cycles thermiques et les mesures sous température.

Le paragraphe suivant aborde I’effet des cycles thermiques (préfissuration thermique)
sur la perméabilité du mortier. Cette étude a été réalisée dans le cadre d’un stage de DEA
[Sersar 2003] dont j’ai assuré I’encadrement en collaboration avec Zoubeir Lafhaj. L objectif
de ce travail est d’apporter une contribution a la caractérisation expérimentale des propriétés
hydrauliques résiduelles : il porte sur I’évaluation de la perméabilité au gaz d’un mortier
soumis a deux niveaux de température (150°C et 250°C). Les mesures de perméabilité sont

réalisées a différents niveaux de pression de gaz mais aussi a différents niveaux de contrainte
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hydrostatique. En parallele, des mesures de porosité sous vide sont effectuées afin de suivre

I’évolution de la microstructure du mortier en fonction de la température de préfissuration.

Enfin, le dernier paragraphe traite de 1’évolution de la perméabilité du mortier sous
températures élevées. Les mesures de la perméabilité des matériaux a matrice cimentaire sous
température sont tres rares et les quelques exemples trouvés dans la littérature différent de nos
méthodes expérimentales. En effet, notre objectif est de mesurer la perméabilité d’un mortier
jusqu’a 200°C sans qu’il y ait d’interaction physico-chimique entre la matrice cimentaire et le
fluide de percolation. Ainsi, seules les modifications microstructurales du mortier sous 1’effet
de la température définissent les facteurs d’influence quant a la variation de la perméabilité.
Or, tous les exemples trouvés dans la littérature traitent de I’évolution de la perméabilité a
I’eau des bétons jusqu’a des températures voisines de 100°C. Dans ce cas, I’eau induit des
phénomenes de dissolution/précipitation et un réarrangement de la structure poreuse
(colmatage des pores et des microfissures).

En outre, ces mesures portent un intérét quant a l’utilisation diversifiée du dispositif
sous température que nous avons spécialement congu dans le cadre de ce travail. En effet, les
travaux réalisés sur le mortier permettent de tester notre dispositif dans un contexte nouveau
(i.e. avec un matériau différent du calcaire d’Anstrude) et aussi d’apporter une contribution
quant a 1’é¢tude du comportement hydraulique des matériaux a matrice cimentaire sous

températures élevées.
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IV.1 Evolution de la microstructure des matériaux a

matrice cimentaire en fonction de la température

IV.1.1 Brefs rappels sur la microstructure des matériaux a matrice

cimentaire

Les bétons et les mortiers sont des matériaux composés de deux phases solides distinctes
qui sont les granulats et la pate de ciment durcie. La phase liquide apparait également dans la
composition des matériaux a matrice cimentaire : 1’eau est un élément essentiel qui peut se

trouver sous différentes formes au sein du matériau durci.

La pate de ciment durcie résulte de la réaction d’hydratation entre les composants du
ciment et I’eau ; elle est essentiellement composée de dentrites de CSH (silicates de calcium
hydratés) et de portlandite Ca(OH),. Les CSH, qui représentent le principal constituant de la
pate de ciment durcie, sont généralement définis comme des particules lamellaires composées
de 2 ou 3 feuillets chacune. Le mod¢le de Feldman et Sereda [Feldman et al. 1968], revu
ensuite par Sierra [Sierra 1974], montre la structuration des particules de CSH (Figure IV.1).

La porosité de la pate de ciment durcie peut se décomposer en deux familles de pores :
les pores des hydrates et les pores capillaires. Ainsi, la présence de 1’eau au sein de la pate de

ciment durcie peut se trouver sous trois formes différentes :

- I’eau libre qui se trouve dans les pores capillaires et qui échappe aux forces
superficielles des particules solides,

- I’eau liée qui se combine par réaction d’hydratation avec les grains de ciment et
qui entre dans la composition des hydrates,

- I’eau adsorbée qui est fixée aux particules solides (de maniére physique ou

chimique).

Dans le cas des bétons et des mortiers, la microstructure de la pate de ciment durcie est
modifiée du fait de la présence de granulats. En effet, il en résulte la création de zones
fortement poreuses situées aux interfaces pate/granulats. Ces zones ont un caractére fragilisant

pour le matériau et sont appelées auréoles de transition.
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Figure IV.1. Modéle de Feldman et Sereda, revu par Sierra [Sierra 1974].

La microstructure des matériaux a matrice cimentaire est récapitulée et schématisée sur

la Figure IV.2.
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Figure IV.2. Microstructure des matériaux a matrice cimentaire [ Tsimbrovska 1998].

© 2004 Tous droits réservés.

143

http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Chapitre 1V : Application aux matériaux a matrice cimentaire — Influence de la température sur la perméabilité d’'un mortier.

IV.1.2 Effets de la température

Les modifications microstructurales des matériaux a matrice cimentaire sous I’effet de la
température sont essentiellement dues au fait qu’ils contiennent de I’eau. Deux types de

phénomenes peuvent étre considérés :

- les transformations physico-chimiques,

- la déformation thermique.

Les phénomenes physico-chimiques qui interviennent dans les matériaux a matrice
cimentaire jusqu’a des températures de 250°C (température maximale atteinte dans le cadre

de notre étude) sont les suivants [Noumowé 1995 ; Tsimbrovska 1998] :

- entre 30°C et 120°C : départ de I’eau libre et une partie de 1’eau adsorbée. A
120°C, I’eau non liée est complétement éliminée,
- entre 180°C et 300°C: premiere étape de déshydratation du gel CSH

correspondant au départ de I’eau liée.

Selon certains auteurs [Harmathy 1970; Lachaud 1968], les phénoménes de
déshydratation des CSH interviennent a partir de 105°C. Les différentes étapes de
déshydratation citées précédemment apparaissent alors comme des conventions plus ou moins

grossieres.

Dans les matériaux a matrice cimentaire, et plus particulierement les mortiers et les
bétons, des phénomenes d’incompatibilité de déformation peuvent exister entre les différents
constituants [Venecanin 1990], ce qui provoque la création de microfissures. En effet, la pate
de ciment et les granulats ne subissent pas les mémes déformations thermiques. Les granulats
subissent toujours, pour une augmentation de température, une dilatation thermique
volumique positive [Noumowé¢ 1995]. Par contre, la pate de ciment subit tout d’abord une
expansion jusqu’a une température proche de 150°C puis une contraction liée au départ de
I’eau (Figure IV.3) [Cruz et al. 1980]. Le comportement particulier de la pate de ciment

montre en fait que les mortiers et les bétons doivent étre sensibles a la température dans la
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mesure ou la déformation thermique de chacun des constituants doit provoquer la création de

microfissures.
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Figure IV.3. Déformation thermique d’une pate de ciment (E/C = 0,4) pour différentes
vitesses de chauffage [Cruz et al. 1980].

IV.1.3 Variation de la porosité et de la perméabilité en fonction de la

temperature

La plupart des études concernant I’effet de la température sur les propriétés des
matériaux a matrice cimentaire consistent essentiellement a évaluer les caractéristiques
résiduelles (i.e. aprés traitement thermique). L’évolution des propriétés mécaniques
résiduelles a fait 1’objet de nombreux travaux que ce soit pour les bétons [Luo et al. 2000 ;
Chan et al. 1999 ; Poon et al. 2001 ; Mohamedbhai 1986], les mortiers [Culfik et al. 2002] et
les pates de ciment [Sarshar et al. 1993]. Concernant 1’évolution de la microstructure des
matériaux a matrice cimentaire en fonction de la température, les mesures de porosité
résiduelle (aprés traitement thermique) sont couramment employées [Vydra et al. 2001 ;

Rostasy et al. 1980]. La combinaison des phénomenes physico-chimiques et d’incompatibilité
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de déformation conduit a de profondes modifications au sein de la structure poreuse. Il en
résulte une augmentation de la porosité totale qui est accompagnée d’un étalement de la
distribution de la taille des pores [Tsimbrovska 1998 ; Noumow¢ 1995 ; Piasta et al. 1984].
La Figure IV.4 montre la distribution porosimétrique résiduelle d’une pate de ciment

préalablement exposée a différentes températures (20°C, 50°C, 150°C sur le graphique du

bas ; 250°C, 350°C, 450°C sur le graphique du haut).
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Figure IV.4. Variation de la distribution porosimétrique d’une pate de ciment (E/C =0,3) en
fonction des traitements thermiques (20°C, 50°C, 150°C, 250°C, 350°C et 450°C), d’apres
Tsimbrovska [Tsimbrovska 1998].
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Sur la Figure IV.4, la partie grisée correspond aux pores des hydrates qui sont mis en
évidence a partir d’essais d’adsorption de gaz ; la partie claire désigne les pores capillaires
déterminés par porosimétrie au mercure. La création et 1’¢élargissement des pores sont causés a
la fois par la libération de I’eau provoquant la rupture des cloisons des capillaires et par la
microfissuration thermique [Noumowé 1995].

L’évolution de la porosité¢ capillaire (déterminée par porosimétrie au mercure) d’un
mortier (E/C = 0,5) traité thermiquement est présentée sur la Figure IV.5. La partie foncée
désigne la porosité capillaire de la pate de ciment tandis que la partie claire désigne la porosité
additionnelle qui est propre au mortier du fait de la présence de granulats ; elle correspond a la

porosité de la zone d’interface pate/granulats (auréole de transition).
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Figure IV.5. Evolution de la porosité d un mortier E/C = 0,5 (partie foncée + partie claire) en
fonction des traitements thermiques (20°C, 160°C, 260°C, 335°C et 450°C), d’apres
Tsimbrovska [Tsimbrovska 1998].

La Figure IV.5 montre que la zone d’interface pate/granulats est trés sensible a la
température : on observe un ¢largissement important des pores correspondant a la partie
claire. Ceci parait logique dans la mesure ou les phénomeénes d’incompatibilité de
déformation entre les constituants sont accentués par la présence de granulats, causant une

importante microfissuration thermique.
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Treés peu d’études traitent de 1’évolution des propriétés hydrauliques résiduelles. A notre
connaissance, les travaux les plus aboutis et les plus récents sont ceux de Farage et al. [Farage
et al. 2003] menés sur des pates de ciment et ceux de Tsimbrovska [Tsimbrovska 1998]
concernant les mortiers et les bétons. Farage et al. [Farage et al. 2003] ont étudié¢ I’évolution
de la perméabilité au gaz d’une pate de ciment (E/C = 0,4) traitée thermiquement jusqu’a
300°C. Une augmentation de la perméabilité est observée seulement a partir de 300°C ; elle
est attribuée a la création de microfissures et a I’¢largissement des pores. Tsimbrovska
[Tsimbrovska 1998] a mené des essais de perméabilité au gaz et a I’eau sur des mortiers et des
bétons ayant subi des cycles thermiques jusqu’a 400°C. La Figure IV.6 présente 1’évolution
de la perméabilité intrinséque en fonction de la température de préfissuration (température
atteinte lors du traitement thermique) pour un mortier hautes performances (MHP), un mortier

ordinaire (MO), un béton hautes performances (BHP) et un béton ordinaire (BO).
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Figure IV.6. Variation de la perméabilité intrinséque en fonction des traitements thermiques

pour des matériaux a matrice cimentaire [ Tsimbrovska 1998].

L’évolution de la perméabilité observée sur la Figure IV.6 concorde avec les
modifications de la structure poreuse illustrées sur la Figure IV.5. En effet, la perméabilité,

qui est fortement influencée par la morphologie des pores, est extrémement sensible a
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I’augmentation de la taille des pores et a la création de microfissures interconnectées. Il en
résulte une augmentation continue de la perméabilit¢ des mortiers et des bétons avec la

température de préfissuration.

Il faut souligner que tous les exemples donnés jusqu’a présent correspondent a des
propriétés résiduelles. Les études menées sous température sont trés rares. On peut trouver
dans la littérature des études qui abordent I’évolution de la perméabilité des bétons sous
température (jusqu’a 100°C) [Reinhard et al. 2003 ; Jooss et al. 2002 ; Palardy et al. 1998].
Néanmoins, il s’agit dans tous les cas de mesures de perméabilité a I’eau ce qui induit des
interactions physico-chimiques vis-a-vis des matériaux utilisés (phénomenes de
dissolution/précipitation, réhydratation sous température,..). Il en résulte alors une
cicatrisation des microfissures existantes et un colmatage de la structure poreuse, provoquant

une diminution de la perméabilité.

IV.2. Descriptif de la campagne expérimentale

IV.2.1 Choix du matériau

Le matériau choisi pour mener cette étude est un mortier normalisé E/C = 0,5 (norme
EN 191-1) qui a été mis en place par Ismaél Yurtdas dans le cadre de son doctorat [Yurtdas
2003]. Ce choix se justifie par le fait que ce mortier a déja fait I’objet de nombreuses études
expérimentales (comportement mécanique et hydraulique) [Yurtdas 2003]. Le mortier est
compos¢ d’un sable normalisé (Leucate) qui a une granulométrie tres fine (0/2 mm). Il s’agit
en outre d’un sable constitué uniquement de silice.

La composition du mortier est présentée dans le Tableau IV.1.

Composants Dosage pondéral Dosage volumique
Sable normalisé (Leucate) 1350 kg 58 %
Ciment CPJ-CEM 1I/B 32,5 R 450 kg 16 %
Eau 225 kg 26 %
Eau/Ciment (E/C) 0,5 -

Tableau IV.1. Composition du mortier E/C = 0,5 [Yurtdas 2003].
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IV.2.2 Procédure expérimentale

Les essais de perméabilité au gaz que nous avons réalisés sur le mortier sont de deux types (se

référer au chapitre II pour trouver le détail des méthodes expérimentales) :

- les mesures par pulse-test apres traitement thermique (préfissuration thermique),

- les mesures en régime quasi-permanent sous températures ¢levées.

MESURES APRES TRAITEMENT THERMIQUE

Les températures que nous avons fixées pour les traitements thermiques sont identiques
a celles choisies pour I’étude du calcaire d’Anstrude, a savoir 150°C et 250°C. Ces deux
températures désignent les cycles thermiques. La température de 60°C sert de référence
initiale afin de caractériser le matériau a 1’état sain, elle correspond au séchage préalable du
matériau (départ de 1’eau libre). Les procédures employées pour les cycles thermiques sur le
calcaire d’Anstrude ont seulement dii étre modifiées pour la durée du palier. En effet,
contrairement au calcaire d’ Anstrude, le mortier contient de 1’eau sous différentes formes et il
faut donc ajuster la durée d’exposition sous température en fonction de la déshydratation (ce
qui induit une perte de masse). Une étude préliminaire a ét¢é menée (Annexe B); elle
démontre que 10 heures d’exposition a 150°C et a 250°C sont nécessaires pour que la perte de
masse soit stabilisée. Nous avons donc choisi une durée de palier égale a 10 heures pour les
cycles thermiques a 150 et 250°C, les vitesses de montée et de descente en température étant
¢gales a 1°C/min. Lorsque la température atteint 60°C durant le refroidissement, les
échantillons sont sortis de 1’étuve puis protégés par ’application d’aluminium sur leur surface
périphérique et enfin placés dans des sacs étanches afin qu’ils ne réabsorbent pas d’eau.

Pour récapituler, tous les échantillons sont préalablement séchés a 60°C jusqu’a
I’obtention de la masse constante (départ de 1’eau libre). Les essais au Pulse-test sont alors
conduits de maniére a caractériser le matériau a 1’état sain. Ensuite, les échantillons sont
traités thermiquement soit a 150°C soit & 250°C puis testés a nouveau.

Notons par ailleurs, que concernant I’évaluation des propriétés résiduelles, nous avons
¢galement réalisé des mesures de porosité (mesures sous vide) avant et aprés traitement
thermique. L’éthanol a été¢ choisi comme fluide de saturation afin d’éviter toute interaction

physico-chimique avec la matrice cimentaire.
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MESURES SOUS TEMPERATURES ELEVEES

Les essais de perméabilité au gaz sous température ont ét¢ menés jusqu’a 200°C. Les
mesures ont tout d’abord été effectuées a la température ambiante (25°C) puis a 105°C et
enfin a 200°C.

Au préalable, les échantillons sont séchés a 60°C afin d’évacuer ’eau libre. Ils sont
ensuite montés dans une cellule hydrostatique (la pression de confinement est fixée 4 MPa) et
testés a température ambiante (25°C). Les essais sous températures ¢€levées menés sur des
matériaux a matrice cimentaire demandent une préparation spécifique par rapport aux
matériaux qui ne contiennent pas d’eau (comme le calcaire d’Anstrude par exemple). Ainsi,
pour les mesures qui sont réalisées a 105°C et 200°C, 1’élévation de la température provoque
la déshydratation du matériau. Lorsque la température de 105°C ou 200°C est stabilisée, il
faut compter en moyenne 8 heures pour que 1’échantillon ne subisse plus de perte d’eau.

Ensuite, les mesures de perméabilité au gaz peuvent étre réalisées.

IV.3 Influence de la préfissuration thermique sur la

porosité et la perméabilité du mortier

L’évolution de la porosité en fonction des traitements thermiques a été déterminée a
partir de 8 rondelles de porosimétrie de 37 mm de diamétre et de hauteur comprise entre 10 et
20 mm. Les mesures sont effectuées par saturation sous vide en utilisant 1’éthanol comme
fluide saturant. Les 8 rondelles ont tout d’abord été testées a 1’état initial (i.e. aprés séchage a
60°C). Ensuite, 4 rondelles ont subi un traitement a 150°C et 4 autres un traitement a 250°C.
Le Tableau IV.2 présente les résultats obtenus. La porosité moyenne du mortier a 1’état sain
est égale a 14 % et elle augmente de maniére continue avec la température de préfissuration.
Ainsi, la porosité moyenne est égale a 15,8 % apres un traitement a 150°C et elle atteint 16,9
% apres un traitement a 250°C. Ces résultats montrent que le mortier est sensible a la
température et que la structure poreuse subit d’importantes modifications. Pour les mesures de
perméabilité au gaz par Pulse-Test, deux échantillons ont été testés a 1’état sain puis apres
traitement thermique (I’un étant traité a 150°C et 1’autre a 250°C). Pour ces échantillons, il
s’agissait d’¢tudier I’influence de la pression de gaz sur la mesure de la perméabilité

apparente sous faible confinement. L’effet Klinkenberg a donc pu étre caractérisé ainsi que
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son évolution en fonction de la préfissuration thermique. Pour chaque essai, la contrainte
hydrostatique a été fixée a 4 MPa et nous avons réalisé¢ des mesures de perméabilité apparente
a trois différents niveaux de pression statique de gaz: 2 MPa ; 1,4 MPa et 0,7 MPa. Les
valeurs de la perméabilité intrinséque ont alors été déduites selon le principe de Klinkenberg.

La Figure IV.7 présente les résultats pour les échantillons sains et préfissurés thermiquement.

Rondelle de Porosité avant Porosité apreés Porosité apreés
porosimétrie traitement traitement a 150°C | traitement a 250°C
(%) (%) (%)
1 14,0 15,3 -
2 14,3 15,7 -
3 13,7 16,3 -
4 14,7 16,0 -
5 14,2 - 16,8
6 14,0 - 16,8
7 13,3 - 16,7
8 13,7 - 17,3
Moyenne 14,0 15,8 16,9

Tableau IV.2. Evolution de la porosité du mortier en fonction de la préfissuration thermique.

10,5
9,5
E g5
275
) & Avant traitement
T 6,5 -
o
© |
e 55 Aprées traitement
o 45 a4 150°C
fg 3.5 1 A Avant traitement
£ i
s 2,5
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a 250°C
0,5 ‘ ‘ ‘
0 0,5 1 1,5 2
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Figure IV.7. Variation de la perméabilité apparente en fonction de I’inverse de la pression

moyenne de gaz (le confinement est fixé a 4 MPa). Mortier sain et préfissuré thermiquement.
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Les résultats de perméabilité apparente et les valeurs de perméabilité intrinséque ainsi

que du coefficient de Klinkenberg sont récapitulés dans le Tableau IV.3.

Avant et aprés traitement a Avant et aprés traitement a
150°C 250°C
Avant Aprés Avant Aprés
k4 (pression statique | 1,1 10" m’ 3,010 m? 1,210 m? 8,110 m*
de 2 MPa)
k. (pression statique 1,2 10" m? 3,1 107 m? 1,3 107 m? 8,5 10" m?
de 1,4 MPa)
k. (pression statique 1,5 10" m? 3.8 107 m? 1,7 107 m? 10,5 107 m?
de 0,7 MPa)
k 0,8510"m* | 2510"m’ | 096107 m* | 68510 m’
Jij 0,56 MPa 0,38 MPa 0,55 MPa 0,35 MPa

Tableau I'V.3. Perméabilité apparente, perméabilité intrinséque et coefficient de Klinkenberg

pour le mortier sain et préfissuré thermiquement.

On observe une augmentation de la perméabilité avec la température de préfissuration,
ce qui concorde avec les mesures de porosité. La perméabilité intrinséque initiale du mortier
est proche de 0,9 107 m?. Aprés un traitement & 150°C, la perméabilité intrinséque vaut 2,5
107 m®. Aprés un traitement a 250°C, elle augmente encore pour atteindre une valeur proche
de 7 1077 m*. Cette évolution est due a la modification de la microstructure du matériau aprés
traitement thermique, c’est-a-dire a la microfissuration et a 1’¢largissement des pores. La
variation de ’effet Klinkenberg montre clairement I’effet de 1’¢largissement des pores. En
effet, le coefficient de Klinkenberg £ diminue avec la préfissuration thermique, ce qui est lié a
I’augmentation de la taille des pores : £ vaut 0,55 MPa a I’état initial et diminue jusqu’a 0,35

MPa aprés un traitement a 250°C.

L’évolution de la perméabilité en fonction de la contrainte hydrostatique a également été
¢valuée pour le matériau sain et préfissuré. Pour ces essais, nous avons mesur¢ la perméabilité
apparente pour un seul niveau de pression statique de gaz (pression statique égale a 2MPa).
La perméabilité apparente a ét¢ mesurée a différents niveaux de contrainte hydrostatique lors
du cycle de charge (4 MPa, 16 MPa et 28 MPa). Ensuite, elle a encore ét¢é mesurée apres le
cycle de décharge (a 4 MPa de contrainte hydrostatique). La Figure I'V.8 présente les résultats
pour un échantillon de mortier sain, un échantillon de mortier traité¢ a 150°C et un échantillon

de mortier traité¢ a 250°C (les valeurs sont recensées dans le Tableau I'V.4).
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Figure I'V.8. Evolution de la perméabilité apparente (pression statique de 2 MPa) en fonction

de la contrainte hydrostatique. Mortier sain et préfissuré thermiquement.

Contrainte Perméabilité apparente
hydrostatique Etat initial Aprés traitement 2 | Aprés traitement a
150°C 250°C
4 MPa 1,110 m’ 2,410 m? 7310 m’
16 MPa 0,9 10" m’ 1,710 m* 5510 m”
28 MPa 0,8 10" m’ 1,310 m* 4310 m?
4 MPa (décharge) 1,010 m’ 1,910 m’ 6,310 m’

Tableau IV.4. Valeurs de la perméabilité apparente (pression statique de 2 MPa) en fonction

de la contrainte hydrostatique.

La Figure IV.8 et le Tableau IV.4 montrent ’influence de la microfissuration sur

I’évolution de la perméabilité apparente en fonction de la contrainte hydrostatique. Plus la

température de préfissuration est élevée et plus la phase de fermeture des microfissures est

accentuée, ce qui provoque une dépendance trés nette entre la perméabilité apparente et la

contrainte hydrostatique. De méme, aprés le cycle de décharge, on remarque que la fermeture

irréversible des microfissures s’accroit avec la température de préfissuration.

© 2004 Tous droits réservés.
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Les mesures réalisées sur le mortier préfissuré thermiquement permettent de mettre en
évidence une modification notable de sa structure poreuse. Ainsi, une augmentation continue
de la porosité et de la perméabilité, une évolution de I’effet Klinkenberg et une dépendance
accrue de la perméabilité envers la contrainte hydrostatique sont observés. Ceci montre
qu’une microfissuration importante a été générée par les traitements thermiques et qu’un
réseau de microfissures interconnectées a €té créé. En effet, les mesures de perméabilité a
différents niveaux de contrainte hydrostatique illustrent la fermeture progressive d’un réseau
fissural interconnecté qui constitue un chemin privilégié d’écoulement des fluides. De plus, la
microfissuration s’accompagne d’un élargissement des pores, ce qui a pu €tre mis en évidence
par la diminution de I’effet Klinkenberg apres traitement thermique (lorsque la taille des pores

augmente, les phénomenes de glissement diminuent).

IV.4 Evolution de la perméabilité du mortier sous

températures élevées

Les mesures de perméabilité apparente ont été réalisées a trois niveaux de température
différents : 25°C (température ambiante), 105°C et 200°C. Les essais se sont déroulés sous
faible confinement (4 MPa) au moyen du dispositif spécialement congu dans le cadre de ce
travail (voir chapitre II). Afin d’évaluer I’effet Klinkenberg et d’en déduire la perméabilité
intrinséque, deux pressions d’injection de gaz ont été utilisées (1,5 MPa et 1 MPa) pour
chaque niveau de température.

La Figure IV.9 montre 1’évolution de la perméabilité apparente en fonction de I’inverse
de la pression moyenne de gaz pour un échantillon de mortier soumis a trois niveaux de
température. Les valeurs mesurées et celles déduites selon le principe de Klinkenberg sont
recensées dans le Tableau IV.5. On observe essentiellement une augmentation de la
perméabilité a 200°C. En effet, initialement, la perméabilité intrinséque vaut 0,7 10" m* et
elle atteint 2,1 107 m* & 200°C.

A 105°C, on observe une invariabilité de la perméabilité intrinseque. Par contre, dés
105°C, on note une évolution de I’effet Klinkenberg : le coefficient § passe de 0,51 MPa a
0,35 MPa. Ceci montre que la microstructure du mortier et plus particuli¢rement sa
distribution porosimétrique est modifiée dés 105°C. A cette température, il semble donc que

seul un élargissement des pores dii au départ de I’eau intervient.
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A 200°C, une augmentation trés nette de la perméabilité intrinséque est observée ; elle
est attribuée a la création de microfissures interconnectées entre 105°C et 200°C. Le
coefficient de Klinkenberg continue de diminuer (sa valeur est voisine de 0,13 MPa a 200°C)
et montre que les phénomenes d’élargissement des pores se poursuivent. A ce propos, la

Figure IV.10 illustre la diminution continue de f en fonction de la température.
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Figure IV.9. Variation de la perméabilité apparente mesurée a 25°C, 105°C et 200°C, en

fonction de I’inverse de la pression moyenne de gaz.

Température (°C) k, (m?) k, (m?) k(@m?® | g (MPa)
Pression d’injection Pression d’injection
¢gale a 1,5 MPa ¢gale a 1 MPa
25 1,410 1,210 0,710 0,51
105 1,310 1,110 0,8 10" 0,35
200 2,710 2,510 2,110 0,13

Tableau IV.5. Valeurs de la perméabilité apparente, de la perméabilité intrinséque et du

coefficient de Klinkenberg entre 25°C et 200°C.
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Figure IV.10. Variation du coefficient de Klinkenberg en fonction de la température.

Le coefficient de Klinkenberg diminue linéairement entre 25°C et 200°C. Ceci montre
que son évolution est essentiellement guidée par les modifications de la structure poreuse du
mortier (élargissement des vides). Cette évolution est différente de ce qui avait été observé
pour le calcaire d’Anstrude: le coefficient de Klinkenberg augmentait sous I’effet de
I’amplification de 1’agitation moléculaire sous température (voir III.3). En effet, la
température ne provoquait pas de modifications microstructurales importantes au sein de la
roche. Dans le cas du mortier, la morphologie des pores évolue avec la température ce qui
tend a rendre prépondérant les modifications microstructurales par rapport a I’effet de la

température sur 1’agitation moléculaire du gaz.

La Figure IV.11 récapitule I’évolution de la perméabilité apparente et de la perméabilité
intrinséque en fonction de la température. Si ’on compare ces résultats a ceux obtenus apres
traitement thermique (voir Tableau IV.3), on remarque que la valeur de la perméabilité
intrinseque mesurée a 200°C est plus faible que celle mesurée aprés préfissuration a 150°C et
a 250°C. Cela signifie que la microfissuration est plus importante apres traitement thermique
que sous température, ce qui peut s’expliquer par les conditions de chauffage propres a ces

deux procédures. En effet, les échantillons qui sont testés sous température sont soumis a une
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pression de confinement égale a 4 MPa lors du chauffage tandis que pour les cycles

thermiques ils sont placés dans une étuve sans qu’aucune sollicitation mécanique ne leur soit

appliquée.
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Figure IV.11. Variation de la perméabilité apparente et de la perméabilité intrinséque en

fonction de la température.

Wong et al. [Wong et al. 1979] ont montré que la microfissuration thermique était
atténuée lorsque les matériaux sont soumis a une contrainte hydrostatique. Ainsi, on peut en
conclure que la microfissuration thermique du mortier testé sous température a été atténuée du

fait de I’application d’un chargement mécanique durant le chauffage.
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Conclusion

Ce chapitre a présenté nos travaux concernant le comportement hydraulique d’un
mortier normalis¢ (E/C = 0,5). Des mesures de perméabilité au gaz ont été réalisées apres
I’application de cycles thermiques mais aussi sous températures élevées. De légeres
modifications ont dii étre apportées quant a la procédure expérimentale qui avait été employée
pour le calcaire d’Anstrude. En effet, contrairement a cette roche, le mortier subit une
déshydratation sous I’effet de la température et il a fallu prendre en compte le temps
nécessaire pour que la perte de masse liée au départ de 1’eau se stabilise. La durée

d’exposition des échantillons sous température a di étre alors augmentée.

La température induit de profondes modifications de la microstructure des matériaux a
matrice cimentaire. En effet, les phénomenes de déshydratation et de déformation thermique

des constituants provoquent une microfissuration accompagnée d’un élargissement des pores.

Ainsi, aprés I’application de cycles thermiques a 150°C ou a 250°C, nous avons
observé une augmentation trés nette de la perméabilité apparente et de la perméabilité
intrinséque (la perméabilité intrinséque initiale vaut 0,9 10" m* alors qu’elle atteint 7 107
m’ aprés une préfissuration a 250°C). Cette variation est liée a la formation d’un réseau de
microfissures interconnectées. Ce réseau fissural constitue un chemin privilégi¢ d’écoulement
des fluides. Lorsque les mortiers préfissurés sont soumis a chargement hydrostatique, on
observe alors une fermeture progressive des microfissures interconnectées ce qui engendre
une diminution brutale de la perméabilité. Certaines microfissures sont méme refermées de
maniere irréversible, ce qui est démontré par les mesures de perméabilité effectuées apres le
cycle de décharge.

L’¢largissement des pores est aussi une cause certaine de l’augmentation de la
perméabilité. Ce phénomene influence surtout I’effet Klinkenberg. En effet, le glissement des
molécules de gaz aux parois des pores a tendance a s’atténuer lorsqu’une augmentation du
rayon moyen des pores a lieu. Ceci décrit exactement ce qui a été observé
expérimentalement : le coefficient de Klinkenberg est égal a 0,55 MPa a 1’état initial puis il

diminue apres préfissuration thermique (il vaut 0,35 MPa apres un traitement a 250°C).
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Les conclusions pour les essais menés sous températures élevées sont sensiblement les
mémes. Le dispositif expérimental que nous avons mis au point nous a permis de réaliser des
essais jusqu’a 200°C (une mesure intermédiaire a été effectuée a 105°C). Nous avons observé
une invariabilité de la perméabilité intrinséque a 105°C et une augmentation de celle-ci a
200°C. Cependant, cette augmentation reste toujours moins importante que dans le cas des
échantillons préfissurés thermiquement. En effet, la perméabilité intrins€que vaut initialement
0,7 107 m? (a 25°C), elle reste quasiment invariable a 105°C et elle atteint 2,1 107 m? a
200°C.

En revanche, dés 105°C, on observe une évolution de I’effet Klinkenberg, cette
évolution se poursuivant également a 200°C. Ainsi, une diminution continue de I’effet
Klinkenberg pour une augmentation de la température est constatée: le coefficient de
Klinkenberg vaut initialement 0,51 MPa (a 25°C) puis 0,35 MPa a 105°C et enfin il diminue
jusqu’a 0,13 MPa a 200°C. Ceci montre que la distribution porosimétrique est modifié¢e dés
105°C (¢largissement des pores). Par contre, I’invariabilité¢ de la perméabilité intrinseque a
105°C indique I’absence de microfissures interconnectées. La diminution continue de I’effet
Klinkenberg montre également que les modifications de la structure poreuse sont
prépondérantes par rapport aux phénomenes d’agitation moléculaire du gaz qui s’amplifient
sous température. En effet, comme nous I’avions remarqué pour le calcaire d’Anstrude, les
phénomenes de glissement augmentant avec la température, lorsque le matériau testé ne subit
pas de modifications microstructurales notables, il en résulte une augmentation de I’effet
Klinkenberg avec la température (voir I11.3). Dans le cas du mortier, ce sont les modifications
microstructurales du matériau sous température qui guident 1’évolution du coefficient de
Klinkenberg.

Si I’élargissement des pores est observé de maniére continue en fonction de la
température, les phénomenes de microfissuration thermique sont uniquement constatés a
200°C. A cette température, la perméabilité intrinséque augmente brusquement. On peut donc
en conclure qu’un réseau de microfissures s’est formé entre 105°C et 200°C. Toutefois, il faut
prendre en compte les conditions de chauffage des échantillons: ’application d’une
contrainte hydrostatique de 4 MPa durant le chauffage a tendance a atténuer les phénomenes
de microfissuration thermique. C’est la raison pour laquelle une microfissuration moindre a
été observée sous températures élevées (les échantillons préfissurés thermiquement n’étaient

pas sollicités mécaniquement durant les cycles thermiques).
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On voit donc que la microfissuration thermique peut induire une augmentation non
négligeable de la perméabilité des matériaux a matrice cimentaire (que ce soit apres traitement
thermique ou sous température). Cependant, le role de la contrainte hydrostatique est
primordial dans la mesure ou celle-ci permet soit de refermer les microfissures existantes soit
d’atténuer la formation des microfissures. Ainsi, lorsque le matériau est sollicité
mécaniquement, on remarque que le mortier que nous avons testé garde une perméabilité

relativement faible.
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Les travaux expérimentaux réalisés dans le cadre de cette thése avaient pour objectif de
contribuer a I’étude de 1’évolution du comportement des géomatériaux en fonction de la
température. Notre étude a principalement été axée sur la caractérisation du comportement
hydraulique et poromécanique d’un matériau rocheux : le calcaire d’Anstrude. Il s’agit d’un
calcaire oolitique composé exclusivement de calcite. Cette roche a servi de matériau témoin
afin d’évaluer ’influence de la température sur son comportement hydraulique, mécanique et

poromécanique.

Les effets de la température ont tout d’abord été abordés de maniére a caractériser les
propriétés résiduelles de la roche aprés préfissuration thermique (i.e. aprés traitement
thermique). Ainsi, la porosité, la perméabilité, les propriétés élastiques et poroélastiques de la
roche ont été déterminées avant et apres traitement thermique a 150°C ou 250°C. On a
observé une invariabilité¢ de la porosité et de la perméabilité en fonction de la préfissuration
thermique. Ces résultats sont d’ailleurs en accord avec les observations au MEB que nous
avons réalisées sur des échantillons traités thermiquement et pour lesquels aucune
modification notable de la microstructure n’a été constatée. En revanche, les essais
mécaniques ont mis en ¢évidence la création de microfissures sous I’effet des cycles
thermiques. En effet, D’allure des courbes contraintes-déformations (en compressions
uniaxiale et hydrostatique) a montré que la phase de serrage était d’autant plus prononcée que
la température de préfissuration était élevée. Nous avons également constaté que les
propriétés élastiques (module d’Young, module d’incompressibilité, coefficient de Poisson),
qui ont été déterminées au moyen d’essais menés sur des échantillons secs, subissaient une
diminution aprés préfissuration thermique. Ces résultats, mis en parallele avec ceux de
porosité et de perméabilité, indiquent que la microfissuration induite par les traitements
thermiques ne forme pas un réseau fissural interconnecté au sein de la roche.

La variation des propriétés poroélastiques de la roche en fonction de la préfissuration
thermique a confirmé qu’une microfissuration a été générée au sein du matériau. La
diminution du module d’incompressibilité de la matrice solide a montré qu’une partie des
microfissures induites était isolée et non accessible au fluide interstitiel (i.e. fissuration
intramatricielle). De plus, la diminution des modules d’incompressibilité du squelette a permis
de mettre en évidence la présence d’une autre population de microfissures. En effet, nous
avons remarqué que les propriétés du squelette étaient plus affectées par la préfissuration
thermique dans le cas non drainé que dans le cas drainé ; ceci laisse présumer d’un effet de la

pression interstitielle sur I’ouverture de certaines microfissures. Afin de confirmer cette
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observation, nous avons réalis¢ des essais de compression hydrostatique drainés a différents
niveaux de pression interstitielle. Nous avons alors remarqué que le matériau préfissuré
thermiquement devenait d’autant plus compressible que la pression interstitielle était élevée,
ce qui est le signe que la pression du fluide saturant a tendance a ouvrir et a activer des
microfissures connectées a I’espace poreux. L ouverture de ces microfissures sous 1’effet de la
pression interstitielle influence la variation du coefficient de Skempton et du module de Biot
apres préfissuration thermique. En effet, dans le cas non drainé, les surpressions interstitielles
générées rendent accessibles au fluide saturant certains espaces initialement non accessibles.
Ceci conduit alors a une dissipation des surpressions interstitielles et donc a une diminution
du coefficient de Skempton et du module de Biot.

Nous avons donc constaté que la préfissuration thermique provoquait la diminution des
propriétés poroé€lastiques et qu’une portion de la microfissuration induite était isolée (non
accessible au fluide interstitiel) tandis qu’une autre €tait connectée a 1’espace poreux (plus ou

moins accessible au fluide saturant selon le niveau de pression interstitielle).

Les effets de la température sur le comportement de roche ont également été traités au
moyen d’essais réalisés sous températures élevées. Ce travail spécifique a constitué un des
objectifs de cette thése, a savoir la conception d’un dispositif permettant de mener des
investigations sous hautes températures (le matériel présent au laboratoire était uniquement
adapté a la réalisation d’essais a température ambiante). La mise au point d’un dispositif de
mesure de la perméabilité au gaz jusqu’a une température de 200°C a alors été réalisée (la
température maximale a ¢été limitée a 200°C pour des questions de sécurit¢). Les mesures
réalisées sur le calcaire d’Anstrude ont montré que la perméabilité apparente (perméabilité au
gaz) augmentait avec la température. Cependant, lorsque la perméabilité intrinseque a été
déduite selon le principe de Klinkenberg, une quasi-invariabilit¢ de la perméabilité
intrinséque a été constatée. En effet, la microstructure de la roche ne subissant pas de
modification notable sous températures €levées, la variation de la perméabilité apparente a
alors été guidée par I’effet de la température sur 1’agitation moléculaire du gaz de percolation

engendrant une accentuation de I’effet Klinkenberg avec la température.

Enfin, nous avons étendu notre étude expérimentale en abordant I’effet de la
température sur le comportement des matériaux a matrice cimentaire. Cette démarche nous
permettait de mener des investigations sur un autre matériau que le calcaire d’Anstrude qui,

du fait de sa constitution, fait intervenir d’autres phénomenes physiques sous ’effet de la

164

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Conclusion générale.

température (comme la déshydratation par exemple). De plus, trés peu d’études ont traité de
I’influence de la température sur les propriétés hydrauliques des mortiers et des bétons. C’est
pourquoi nous avons focalisé nos travaux sur la caractérisation de la perméabilité d’un mortier
(mortier normalisé¢ de rapport E/C = 0,5) apres préfissuration thermique mais également sous
températures élevées.

Nous avons alors remarqué que la perméabilité du mortier subissait une augmentation
considérable apreés préfisuration thermique, résultant de la création d’un réseau de
microfissures interconnectées et de 1’élargissement des pores. Les mesures réalisées sous
températures ¢€levées ont montré également que les phénoménes de microfissuration et
d’¢largissement des pores affectaient les propriétés hydrauliques du mortier (la perméabilité
intrinséque ne varie pas a 105°C mais augmente a 200°C). Que ce soit aprés préfissuration
thermique ou sous températures €levées, nous avons pu mettre en évidence I’influence des
modifications microstructurales sur 1’effet Klinkenberg: la diminution du coefficient de
Klinkenberg que nous avons observée est directement liée a 1’élargissement des pores qui a

tendance a atténuer les phénomenes de glissement.

Les travaux réalisés dans le cadre de cette these offrent de nombreuses perspectives que

’on peut regrouper comme suit :

e [’¢tude expérimentale du comportement hydraulique et poromécanique des
matériaux microfissurés (mécaniquement ou thermiquement) doit étre poursuivie et
approfondie. D’autres types de roches pourraient étre employées et plus
particuliérement les roches peu poreuses et peu perméables qui sont concernées par
le stockage de déchets radioactifs. De méme, les travaux que nous avons menés et
qui traitaient de I’influence de la température sur le comportement hydraulique des
matériaux cimentaires pourraient &tre poursuivis sur le plan mécanique et
poromécanique. Enfin, il serait également intéressant d’étudier le comportement
poromécanique des matériaux en prenant en compte une gamme €tendue de degré de
microfissuration (en augmentant par exemple la température de préfissuration).

e Toujours sur I’étude du comportement poromécanique des matériaux microfissurés,
la mise en parall¢le des travaux expérimentaux et théoriques doit étre encouragée et
poursuivie. En effet, la modélisation micromécanique des matériaux microfissurés
semble &tre un outil privilégié qui permette d’approfondir nos connaissances sur le

role des fissures au sein des milieux poreux. Ainsi, les travaux expérimentaux
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portent un intérét particulier dans la mesure ou ils s’inscrivent dans une optique de
validation des mode¢les développés.

e Enfin, concernant le dispositif expérimental de mesure de la perméabilité sous
températures €levées que nous avons mis au point, des développements pourraient
étre effectués de maniére a avoir la possibilité de réaliser des essais de compression
hydrostatique sous hautes températures. Ainsi, le comportement mécanique et

poromécanique des matériaux pourrait etre évalué¢ directement sous température.
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Annexe A . Vérification de l’isotropie mécanique du calcaire d’Anstrude.

L’isotropie mécanique du calcaire d’Anstrude a été vérifiée a partir d’essais de
compression hydrostatique. Pour chaque essai, deux jauges longitudinales et deux jauges
transversales sont collées sur les échantillons. La déformation linéaire moyenne est alors
calculée pour les deux directions.

Etant donné que notre étude traite de la préfissuration thermique, 1’isotropie mécanique
a du étre vérifiée avant et apres 1’application de cycles thermiques. De ce fait, si I’isotropie
mécanique est observée pour les échantillons préfissurés, il en résulte que la distribution des

microfissures crées est également isotrope.

La Figure A.1 présente un essai de compression hydrostatique réalisé sur un échantillon
de calcaire avant préfissuration thermique. Les déformations linéaires sont identiques suivant
les deux directions (longitudinales et transversales), confirmant ainsi I’isotropie mécanique du

matériau.
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Figure A.1. Déformation longitudinale et transversale pour un échantillon de calcaire avant

traitement thermique — Essai de compression hydrostatique.

Apres I’application d’un cycle thermique a 250°C, le méme échantillon a été testé¢ a
nouveau. La Figure A.2 présente les déformations linéaires pour le matériau préfissuré

thermiquement.
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Annexe A . Vérification de l’isotropie mécanique du calcaire d’Anstrude.

A
o

&
o
L

w
o
L

N
[¢)]
L

N
o
L

N
a
!

Contrainte hydrostatique (MPa)

—&— Déformation transversale moyenne

N
o
L

—a— Déformation longitudinale moyenne

!
(&)

0 -200 400 600 4 -800 -1000
Déformation linéaire (107)

Figure A.2. Déformation longitudinale et transversale pour un échantillon de calcaire aprés un

traitement thermique a 250°C — Essai de compression hydrostatique.

Apres traitement thermique, nous observons encore des déformations linéaires similaires
suivant les directions longitudinales et transversales. Ainsi, le matériau préfissuré
thermiquement suit également un comportement isotrope, ce qui témoigne de 1’isotropie de la

microfissuration induite.
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ANNEXE B

Détermination de la durée du palier des cycles

thermiques pour le mortier

183

© 2004 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Maxime Lion, Lille 1, 2004

Annexe B : Détermination de la durée du palier des cycles thermiques pour le mortier.

Une partie de nos travaux a traité de I’effet des traitements thermiques (2 150°C et
250°C) sur le comportement hydraulique d’un mortier. Ce matériau subit une déshydratation
sous températures €levées et il en résulte une perte de masse liée au départ de I’eau. Cette
perte de masse sous température évolue en fonction du temps jusqu’a ce qu’elle se stabilise.
Des études préliminaires ont alors du étre menées pour déterminer le temps nécessaire pour
que la perte de masse des échantillons soit stabilisée et ainsi en déduire la durée du palier pour

les cycles thermiques.

Deux échantillons ont été utilisés : 1'un est resté exposé de maniére continue a 150°C et
I’autre a 250°C. Avant que les échantillons soient soumis aux températures €levées, leurs
masses ont ¢ét¢ déterminées. Ensuite, durant I’exposition sous température, la masse des
¢chantillons a été mesurée régulierement. La Figure B.1 présente 1’évolution de la masse de

I’échantillon exposé a 150°C et la Figure B.2 celle de I’échantillon exposé a 250°C.

1157 Masse(g)
114.8;
114.61
114.4
114.27

1144
113.84
113.61

113.41

11321 Temps (min)

113 v
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Figure B.1. Evolution de la masse d’un échantillon soumis a 150°C en fonction du temps

[Sersar 2003].
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Figure B.2. Evolution de la masse d’un échantillon soumis a 250°C en fonction du temps

[Sersar 2003].

Pour ces essais préliminaires, la montée en température a été effectuée a la vitesse de
1°C/min puis la température de consigne (150°C ou 250°C) a été maintenue de manicre
continue. Ceci signifie que sur les Figures B.1 et B.2, une premicre étape de la déshydratation
du mortier a lieu pendant la montée en température (de 0 a 200 minutes environ). Ensuite, la

déshydratation se poursuit durant le maintien de la température.

On remarque que la masse de I’échantillon trait¢ a 250°C se stabilise rapidement. Par
contre, pour le traitement thermique a 150°C, il faut compter environ 10 heures apres la
montée en température pour obtenir une masse constante. Afin de garder une procédure
identique pour tous les cycles thermiques, une durée de palier égale a 10 heures a été adoptée

(avec une vitesse de montée et de descente en température égale a 1°C/min).
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Influence de la température sur le comportement poromécanique ou hydraulique

d’une roche carbonatée et d’un mortier. Etudes expérimentales

L’¢étude expérimentale présentée vise a étudier I’effet de la température sur le comportement
hydraulique et poromécanique d’un calcaire. De nombreux essais (mesures de porosité et de
perméabilité, essais de compressions uniaxiales et hydrostatiques) ont été menés afin
d’évaluer I'influence des cycles thermiques et donc de la microfissuration thermique sur le
comportement de la roche. En parallele, un dispositif de mesure de la perméabilité sous
températures élevées (jusqu’a 200°C) a été congu, permettant ainsi d’évaluer directement la
variation de la perméabilité du calcaire sous sollicitations thermiques. Par la suite, notre étude
a ¢té étendue au cas des matériaux a matrice cimentaire, 1’objectif étant d’analyser 1’effet de

la température sur la perméabilité d’un mortier normalisé.

Mots clés: Calcaire, mortier, milieux poreux, perméabilité, endommagement,

micromécanique, effets de la température.

Temperature effect on the poromechanical or hydraulic behaviour of a

carbonated rock and a mortar. Experimental studies

The main objective of this study is to evaluate the temperature effect on the hydraulic and
poromechanical behaviour of a limestone. Many experimental tests (porosity and permeability
measurements, uniaxial and hydrostatic compressions tests) were carried out in order to study
the thermal treatments effect and so the thermal microcracking effect on rock behaviour.
Moreover, an experimental device for permeability measurements under high temperatures
(until 200°C) was realized. This experimental device permitted to study the permeability
variation of the limestone under thermal stresses. Finally, the behaviour of cimentitious

materials was studied ; the temperature effect on the permeability of a mortar was examined.

Key words : Limestone, mortar, porous media, permeability, damage, micromechanics,

thermal effects.
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