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RESUME

Dans I'étude de faisabilité d'un stockage géologiquofond des déchets radioactifs, les
guestions essentielles posées aux ingénieurs athehes en géomécanique sont la stabilité
des ouvrages pendant la période de réversibilil# eariation des propriétés de confinement
de la roche héte induite par le creusement desésagt par le stockage lui-méme. Le présent
travail porte sur I'étude des propriétés de comfiest vis-a-vis des gaz des argilites du
Callovo-Oxfordien du site de Meuse/Haute-Marnediéuwar 'ANDRA depuis 1995, au
voisinage d’un puits d’acces.

Un protocole de mesure de la perméabilité au gate a&laboré en prenant en compte la trés
faible perméabilité des argilites et les effets désaturation. Les trajets de chargement
mécanique et de pression de gaz ont été déterpaméapport aux chargemertssitu Deux
méthodes d’interprétation, une fondée sur une isol@nalytique simplifiée et I'autre sur une
solution numérique, ont été utilisées pour déteemia valeur de perméabilité au gaz.

Des mesures de la perméabilité au gaz sur des\@gttes prélevées a différentes distances,
de 0,1 a 12,5 m, de la paroi du puits d'accés awiaoire Souterrain de Meuse/Haute-
Marne ont été effectuées pour caractériser I'endagement mécanique induit suite au
fongage du puits. Les résultats obtenus sous umagate isotrope de 11 MPa sont compris
entre 107 et 10? m? et ils ne présentent pas de variations signifiea entre la zone
potentiellement endommagée (éprouvette proximité paroi) et la zone présumée intacte
(éprouvette a 12,5 m de la paroi). Ce résultatcebierent avec les caractérisations de
I'endommagement menéassitu. Sous chargement déviatorique, la variation desunes de
perméabilité est inférieure d’'un ordre de grangmrrrapport a celle mesurée sous contrainte
isotrope ; elle est donc peu significative comptautde la précision du dispositif de mesure.

Des éprouvettes jumelles d’argilites supposés tesaont subi différents paliers hydriques a
I'aide des solutions salines sursaturées (HR vadar25 % a 98 %) pour constituer un cycle
complet désaturation - resaturation. Pour chacwee vdleurs du degré de saturation, des
mesures de perméabilité ont été effectuées. Latiqiree de désaturation, la courbe de
rétention, les déformations hydriques ainsi quiiskuration hydrique des éprouvettes ont été
mesurées et analysées. La valeur du coefficierdiffigsivité hydrique déterminée d’apres
I'évolution de la masse des éprouvettes est esttmBd 0™ m2.s*. La perméabilité au gaz
mesurée des éprouvettes, sous un confinement d@d& Bgmente de TOm?2 & 10'® m?
lorsque I'humidité relative a laquelle les éprotestont été conditionnées varie de 98 % a 25
%. La permeéabilité au gaz (k) et le degré de stturdSr) de la roche présentent une relation
guasi-linéaire dans un repére log(k) - Sr. L'éviolutde la perméabilité au gaz en fonction
d’'un déviateur de contraintes a aussi été étupide différents degrés de saturation. Les
résultats confirment que l'effet du déviateur dentcaintes sur la perméabilité n’est pas
significatif, méme si le déviateur de contraintépakse le seuil d’endommagement et s'il est
proche du seuil de rupture. Ces résultats ont étdparés a ceux obtenus par d’autres
laboratoires utilisant des techniques différensfig 2007).

La déformabilité et la vitesse des ondes des épttes/d’argilites ont été suivies pendant les
essais. La microstructure des argilites a été étueil'aide de la porosimétrie au mercure.
Les facteurs influengant la mesure de perméaltdieque : I'effet Klinkenberg, la variation

du degré de saturation pendant I'essai, la digsolutu gaz et le déplacement d’eau par le
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gaz, et surtout I'étanchéité du systeme, ont ébédeis dans cette étude.

Mots clés : Endommagement, EDZ, argilites, perméaliié au gaz, transfert au gaz,
désaturation-resaturation



ABSTRACT

On the feasibility evaluation of nuclear waste aty@ in deep formations, the essential issues
are as follows: the stability of underground stowes over the reversible period, the influence
of cavity excavation on geomechanical propertiethefwall rock and the variation of those
properties during the different phases while steraggalization. The work presented here
covers the investigations on the variation of gedmaical proprieties of the approximately
500 m deep MHM in France (mudstone in the departsnehMeuse/Haute-Marne), chosen
as a potential medium for nuclear waste dispos#MPRA.

In order to measure the very low permeability ofdstone and to observe the dependency on
saturation, a special test scheme on measuremeatsgbermeability has been developed. In
the schemein situ referenced stresses have been chosen as theesteztgg on the solid
matrix. The gas permeability has been determineth Wwbth analytical and numerical
methods.

To estimate the mechanical damage of storage indiogehe excavation, laboratory tests on
gas permeability have been conducted on samplesersd from different locations situated
at different distances from the wall of the mairtess shaft of the MHM (from 0,1 m to
12,5 m). Results of gas permeability obtained urate isotropic stress of 11 MPa vary
between 18 and 1?m2 and do not show significant variations betweamaged zones
(near the wall) and intact zones (sample locateanlfom the wall). The observations in
laboratory tests coincide witlin situ damage characterizations. The variation of gas
permeability under the cycle of loading and unlogdis an order less than the initial value
under the isotropic stress. Taking into account phecision of the testing system, this
variation is not significant.

The oviparous intact samples have been imposeeréift saturations by salt solutions (with a
relative humidity from 25 % to 98 %) to form a oyabf de- and re-saturation. The water
retention curve, the kinetic dehydration, the dehtidn shrink and wetting crack in samples
were measured and analyzed. The coefficient of dudr diffusion determined from the
evolution of mass is about 5:1tmz2.s%. The gas permeability (k) under the isotropicsstref

5 MPa increases from T®to 10" m2 when the imposed relative humidity decreasem fro
98 % to 25 %. A quasi-linear relation between I9gild Saturation has been observed and
mathematically formulated. The gas permeabilita &snction of deviator stress has also been
studied and the results confirm that the effecthef deviator is not evident, even when the
deviator excesses the damage threshold. Thesésresuicide with Zhang's observations on
the same rock of MHM.

The deformation and the acoustics velocity of sasplave been traced during the tests and
the microstructure of mudstone has been studield thée method of mercury intrusion. The
factors influencing the measure of gas permeabibtych as the Klinkenberg effect, the
variation of saturation during the tests, the digson of gas in water and the water
transformation due to the gas pressure, espediadyieak tightness of the testing system,
have been discussed in the study.

Keywords: damage, EDZ, mudstones of MHM, gas permeability, gatransfer, de- and
re-hydration
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Introduction générale
Contexte

En France, prés de 80 % de I'électricité est pitedpar des centrales nucléaires qui ont
généré, fin 2004, 1 033 306’ mes déchets dont 1 85F de déchets de haute activité et & vie
longue. Une des solutions de traitement de ces etechucléaires est le stockage en
formations géologiques profondes qui permet d’istds déchets de la biosphére. LANDRA
(Agence Nationale pour la gestion des Déchets Ratife), a qui a été confié la mission
d’évaluer la faisabilité d’'un stockage de déchetdhdute activité et a vie longue (HAVL) en
formations géologiques profondes par la loi du 86ednbre 1991 (Loi n° 91-1381), a choisi
une couche d'argilites tres peu perméables du @allexfordien (150 millions d’années)
dans le Bassin de Paris comme formation hote pelienafin de stocker ces déchets
nucléaires. En 2005, un laboratoire souterrain & réalisé sur la commune de Bure
(Meuse/Haute-Marne) entre les profondeurs -420580 m pour étudier le comportement
géomécaniquin situde cette formation.

Les problématiques géomécaniques a la réalisationuth stockage souterrain de déchets
nucléaires

Chronologiquement, la réalisation d'un stockage tespain de déchets nucléaires est
constituée d'une phase d’excavation, d’'une phassd&nement, puis de celle de la mise en
place des colis des déchets et enfin d'une phasdedeeture. D'un point de vue
géomécanique, une des problématiques est laaméditine EDZ autour des ouvrages et en
particulier son intensité et son extension. Seacatéristiques influencent directement celles
du transfert de I'hydrogene produit par la comosdes composants métalliques aprés la
phase de fermeture.

- La problématique de 'EDZ autour d’un ouvrage essdivante :

La création et I'exploitation du stockage va pdrturl’équilibre hydromécanique initial

de la formation héte et engendrer une augmentatiodéviateur des contraintes et une
diminution de la pression de pore autour I'ouvra@ette perturbation hydromécanique
peut créer une zone endommagée, qui s'appelle d&3Z, et dans laquelle se

distinguent généralement deux zones : une zonéufégc a proximité immeédiate de la
paroi et une zone micro-fissurée derriere la zanetdrée. Au niveau de la paroi d’'un
ouvrage, le contact, direct ou indirect, du massiéc I'atmosphere va engendrer un
transfert de masse d’eau, dit hydrique, a cauda déférence d’humidité relative qui est

contrélée par la température et les conditionsetiation de I'ouvrage. Globalement, ce
processus induit une désaturation de la roche auitmuvrage pendant la phase
d’excavation et une resaturation apres la phasecteire. Pendant la phase d’exploitation,
la ventilation induira des cycles désaturationt@sdion suite aux variations saisonniéres
de la température et de I'hygrométrie de l'air atge Cette désaturation et cette
resaturation sont associées, respectivement, phémomeéne de retrait et de gonflement
du matériau en raison de la sensibilit¢ a I'eau m@®raux argileux. Ce retrait et ce
gonflement peuvent engendrer des fissurations,evame fracturation et augmenter

Y EDZ : Excavation Damaged Zone



I'extension d’EDZ. La géométrie, I'amplitude et J@ution de I'EDZ sont donc
d’'importants paramétres pour I'évaluation de lditté des ouvrages et du transfert des
radionucléides.

- La problématique du transfert de gaz a la phadarel@st la suivante

Une production importante de gaz, principalement’ligdrogéne, suite a la corrosion
des composants métalliques et a la radiolyse denalléoles de stockage des colis de
déchets, induira, du fait de son accumulation denespace limité, une augmentation de
la pression de gaz dans les vides du stockage. iEolitee 2000 et 3000 ans aprés la
fermeture du stockage, la pression maximale dedgamit atteindre 6 a 7 MPa dans les
zones de stockage de déchets de type C et attethdWPa pour les zones des
combustibles usés en raison d’'une production piysortante liée a une plus grande
guantité de fer dans ces alvéoles (ANDRA Dossi@520Cette valeur de pression est du
méme ordre que la pression d’entrée de gaz ddgesdi’r a 9 MPa). Ceci pose donc un
probléme vis-a-vis du transfert de gaz et du caglavec le comportement mécanique
des argilites du Callovo-Oxfordien. Le mécanismetrdinsfert de gaz dans les argilites
saturées et non saturées doit étre étudié de reamigrofondie afin d’évaluer la sireté a
long terme du stockage souterrain du fait qu’'unadége brusque de I'hydrogéne suite a
une rupture du massif serait fort dommageable fobiosphére car il s'Taccompagnerait
d’une fuite des déchets.

La relation entre la perméabilité au gaz et I'endormagement mécanique et hydrique

La perméabilité est une propriété d'un milieu poresolide de présenter une capacité
d’écoulement d’un fluide sous un certain gradienpdtentiel. La perméabilité intrinseque ne
dépend que des caractéristiques géométriques elogigues des pores. La mesure de la
perméabilité effective au gaz permet a la foigutléer le transfert du gaz dans un matériau,
et d’évaluer la microstructure de celui-ci.

L’endommagement mécanique peut influencer la pebitigga d’'un matériau suite a un
changement des caractéristiques de sa porositié, paoune modification de la taille des
pores ou leur connectivité sans changement deléavglobale de la porosité, soit par un
accroissement du volume poreux, essentiellemerst ome de fissures ou de fractures. Les
études antérieures montrent que dans I'EDZ, la @ehilité a I'eau de la roche saturée peut
étre augmentée de plusieurs ordres de grandequigeut créer un chemin préférentiel pour
les radionucléides vers la biosphere et ainsi compttre la sdreté du stockage. La zone
miscrofissurée est associée a une augmentatiorédindie la perméabilité des argilites tandis
gue la zone fracturée conduit & une augmentatiositde de la perméabilité au voisinage de
la paroi. La perméabilité effective au gaz dan®PErésultera donc d’'une évolution de la
perméabilité et de celle du degré de saturation.

A partir de I'évolution de la perméabilité relatima gaz en fonction du degré de saturation, il
est possible d’en déduire que la perméabilité au dgvrait étre en fonction du degré de
saturation en eau du massif au niveau de la pa@sbuvrages et que celui-ci baissera lors de
I'excavation et de I'exploitation du stockage egaentera apres la fermeture des alvéoles du
stockage.

Donc I'étude de la perméabilité effective au gamssdifférents niveaux de contrainte et
différents degrés de saturation permet une caisatén de I'endommagement hydrique-



mécanique des argilites pendant ces différentesgshalu stockage et les résultats d’une telle
étude pourront étre utilisés pour I'évaluation deslireté du stockage, surtout vis-a-vis de la
problematique du transfert de gaz aprés la phatefdemeture.

Objet de I'étude et moyens adoptés

Vis-a-vis des problématiques présentées ci-dessuss nous sommes efforcés d’évaluer
'endommagement mécanique et hydrique autour dage/mpar la mesure de la perméabilité
au gaz. Globalement, ce mémoire se compose depirelsa

Le premier chapitre est consacré a une étudeobilphique sur le transfert du gaz dans les
argilite : nous y présenterons en détail les compissdes argilites, la microstructure des
matériaux argileuses et les types de l'eau satueamt porosité ; puis le processus de
désaturaton et de resaturation et les phénoménestrdé et gonflement associés ainsi que
leur caractérisation hydrique, en particulier leffioient de diffusivité hydrique et la courbe
de rétention d’eau ; et enfin le mécanisme de teaindu gaz sous pression dans ces argilites a
I'état saturé et a I'état non saturé. Avant de @dec a I'exposé de ces sujets, les notions
fondamentales : pression capillaire, succion e¢m®l de 'eau en milieu poreux ainsi que
les lois phénoménologiques du transfert de flusdeont tout d’abord présentées.

Le deuxieme chapitre présente la méthode de mesueperméabilité au gaz, dite ‘gulse

test’ qui a été mis en oeuvre au centre de Géoscieimss comparerons d’abord les
différentes méthodes de la mesure de perméabii@é leaurs avantages et leurs défauts et les
résultats concernant les argilites du site MHMIisant ces méthodes ; puis nous présenterons
le principe de la méthode dpulse test' et le choix des parameétres conditionnant cette
méthode en fonction du gaz de mesure. Ensuite pasenterons I'équipement de mesure
développé au centre de Géosciences et une vatid#ises performances et de sa sensibilité,
de méme que les méthodes d’interprétation et legens pour réduire les difficultés
expérimentales et les incertitudes de mesure.

Le troisieme chapitre est consacré aux résultatenob sur des éprouvettes prélevées a
différentes distances de la paroi du puits d’adedaboratoire souterrain de Meuse/Haute
Marne. Nous présenterons tout d’abord le problelB®d pendant les différentes phases du
stockage, puis les expérimentationsitu afin de caractériser 'EDZ. Le corps de ce chapitr
est constitué par les résultats obtenus pendameture de la perméabilité au gaz sous une
contrainte isotrope équivalente aux contraintesaies avant I'excavation et pendant un cycle
chargement - déchargement, c’est-a-dire : la vatuta perméabilité au gaz mesurée, la
déformabilité des éprouvettes, la vitesse des omdésfin de ce chapitre nous étudierons la
microstructure des argilites par porosimétrie aucon® et nous discuterons des différents
processus physiques liés au transfert de fluiddg®rla mesure : transfert du gaz en solution,
déplacement du fluide interstitiel par le gaz, derélation entre 'endommagement et la
perméabilité et de la pression d’entrée du gaz.

Le quatrieme chapitre sera consacré a I'étudeahelmmagement hydrique des argilites par
la mesure de la perméabilité au gaz en fonctioelyré de saturation et sous différentes
conditions de contraintes. Nous exposerons d'alzoptocédure expérimentale utilisée pour
imposer un degré de saturation et les conditionsdsure de la perméabilité au gaz, puis
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nous présenterons les résultats du conditionnemmghtique, en particulier, la courbe de
sorption et désorption, la détermination du cogffit de diffusivité hydrique et I'observation

du retrait lors de la désaturation et de fissur@s lde la resaturation. Ensuite nous
présenterons les résultats des mesures de la pgalidéau gaz en fonction de I'état de

saturation d’éprouvettes d'argilites jumelles samnditions de contraintes isotropes, et
suivant un cycle de chargement et déchargementniteostructure des argilites intactes et
endommagées sera exposée a la fin du chapitre.

Le cinquieme et dernier chapitre exposera les csiahs générales et les perspectives de ce
travail de thése.



Chapitre 1 Etude bibliographique du transfert de ga dans les roches
argileuses en relation avec les phases d’excavatiende cl6ture d’'un
stockage souterrain

Introduction

L’étude bibliographique réalisée concerne deux lgmhatiques associées a la réalisation et
I'exploitation d'un stockage souterrain de déchetsicléaires: la problématique
d’endommagement mécanique et celle du transfegade Nous présentons principalement
cette derniere. Ce chapitre s’organise globalememjuatre parties :

- la présentation de notions fondamentales : la ressapillaire, le potentiel de
'eau dans un milieu poreux et la succion, ladeiDarcy, la loi de Fick et la loi
de Henry ;

- la caractérisation physique des argilites du CalOxfordien du site de
Meuse/Haute Marne : leur composition minéralogideer microstructure et les
types d’eau dans ces matériaux argileux ;

- les transferts hydriques qui se développeront gadement pendant la création
de stockage ;

- le transfert du gaz sous pression qui est un facteglus en plus important pour
évaluer la sdreté d'un stockage souterrain aprésrseeture.



1 Les problématiques liées a la réalisation du stocke

La conception, la réalisation et I'exploitation d'stockage souterrain de déchets nucléaires
est un processus multiphénoménes et qui nécesaie approche multidisciplinaire :
mécanique, hydraulique, chimique, thermique, et@usN nous intéressons ici plus
particulierement a une partie du probleme mécaniqae transfert de gaz.

1.1 La problématique d’endommagement mécanique

Les différentes phases constituant la réalisattdiexploitation d’'un stockage souterrain de
déchets nucléaires, tels que le creusement, letieraide I'ouverture des ouvrages pour
I'exploitation, la mise en place des colis de désle¢ la fermeture du stockage correspondent
respectivement a des sollicitations mécaniquesrdifites auxquelles sont associées des
réponses du massif qui peuvent modifier ses caistifgies. Le déconfinement des argilites
suite a I'excavation constitue la principale sitdition mécanique.

Le déconfinement instantané correspond a la répamseédiate des argilites suite a
I'excavation de l'alvéole. Il est lié a une augnaimn du déviateur de contraintes dans le
champ proche de I'ouvrage qui provoque :

- une diminution de la pression de pore dans lesszaneil y a des déformations
irréversibles ;

- une fissuration des argilites en paroi des ouvrage&ventuellement une fracturation
(création d’'une zone mécaniquement endommagéeeapaont a la roche initiale,
appelée «EDZ>» ; qui sera discutée dans le ch&itre

Apres I'excavation, le massif au voisinage des ages continue a se déformer (déformations
différées) dont 'amplitude sera maximale en cadbsénce de soutenement. Ces déformations
différées peuvent induire un développement suppiare de la fracturation et de la
fissuration initiée lors du creusement.

La stabilité d’ouvrage est étroitement liée a largétrie, & I'extension et a l'intensité de
'EDZ, qui dépendent du comportement mécaniqueadedhe, de I'état de contraintes initial,
et également de nombreux parameétres liés a I'oaevrhg conception de I'ouvrage et du
souténement doit conduire a des conditions delisgapermettant I'exploitation du stockage.

Le développement de 'EDZ constitue une zone paifice car ses propriétés ne sont pas
mesurables a priori et parce que dans le concelpitibawrieres du stockage, 'EDZ se situe a
proximité des déchets.

1.2 La problématique du transfert de gaz dans le stodge

La création d’'un stockage, son fonctionnement at&mlution aprés fermeture vont induire
la présence d’'une phase gazeuse au contact derlatfon hote, suivant diverses conditions.
Pendant la création et le fonctionnement du stoekleg principales sources et natures de gaz
sont :



- latmosphére des galeries, libre ou confinée suivpre celles-ci sont ventilées ou
isolées. Dans ce dernier cas la phase gazeuséesatuin vide entre la galerie et son
contenu ou a celle occupant la porosité d'un prtadieiiscellement non saturé;

- des sous-produits gazeux liés a une activité mienske ou bactérienne introduite
depuis la surface ;

- des produits gazeux de réactions d’oxydation deicerminéraux (pyrite..).

Aprés fermeture du stockage, les sources de gaifessont :

- la corrosion des emballages ferreux des colis gémége principalement de
I'hydrogéne ;

- l'activité bactérienne ou microbienne sous résequee des nutriments soient
disponibles en quantités suffisantes ;

- le dégazage de la formation argileuse, essentielieriée a la libération de gaz
dissous dans le fluide interstitiel suite aux Vi@oizs de température et de pression.
Le flux exothermique lié & I'activité des colis deit surtout induire une libération
du CQ dissous, d'autres gaz (GHiés a I'évolution de la matiére organigue ou a
des réactions chimiques de certains minéraux gyrit

Parmi I'ensemble des ces sources, les deux priesigai sont considérées pour analyser la
problématique d’une phase gazeuse dans un stoskage

- latmosphére des galeries pendant la phase dedaneiment ;
- la corrosion des emballages ferreux apres la femaetu stockage.

Pendant la phase de fonctionnement, les variatleasonditions thermodynamiques de I'eau
présente dans I'atmosphére des galeries induissreéchanges eau liquide et eau vapeur entre
la formation et I'atmosphere de I'ouvrage. Ces églea s’accompagnent d’'un phénomene de
retrait du matériau de la formation pour une phdeealésaturation et d’'un gonflement pour
une phase de resaturation. C’est un probleme coupds comportements hydrique et
mécanique du matériau de la formation hote.

Du fait de sa trés faible cinétique, la corrosi@s @mballages ferreux va s’effectuer sur une
longue période (supérieure a 100 000 ans) et iaduie production continue d’hydrogéne.
Par rapport une quantité limitée dissoute dantuldd interstitiel, cette production continue
d’hydrogene va s’accumuler dans les vides ou lagir des produits de comblement ou la
pression de I'hydrogéne va augmenter progressivegteimduire un déplacement du fluide
interstitiel saturant le proche environnement deks quis celui de la formation hote. La
production de gaz étant lié a I'hydrolyse des élienétalliques, la valeur de la pression de
gaz peut étre trés elevée et conduire a une fetarde la formation si aucun processus ne
permet d’assurer une évacuation du gaz hors dkeagec(diffusion, migration suivant les
fissures de 'EDZ...). En raison de sa nature chimidbb), un dégazage brusque serait
dommageable pour la biosphere et il s'accompagndhame fuite des déchets. Il est donc
impératif d’éviter ces conséquences nocives.



2 Notions fondamentales

Dans les paragraphes suivantes, nous présentoré&udeebibliographique sur le transfert de
gaz, et nous présentons tout d'abord des not@mrdamentales liées au transfert des fluides
en milieux poreux afin d’expliquer les phénomeénedrensfert de gaz.

2.1 Notions liées aux écoulements multiphasiques non sgibles
La tension superficielle

La tension superficielle est I'énergie qui existla &urface de séparation de deux fluides non

miscibles. Elle résulte de la non-identité desratBons moléculaires de part et d’autre de la

surface de séparation. Elle s'exprime en N.at elle peut étre calculée par la formule de

Jurin, qui exprime la hauteur du liqguide mouilldans un tube capillaire :
h= 2y cosf

yools

1.1

y tension superficielle [N./ ;

@ angle de contact ;

o masse volumique du liquide [kgin

g accélération de la pesanteur [9,81 ;s
r rayon du tube [m].

Différentes techniques existent pour quantifiepaeamétre comme les tensiometres a lames
Ou a anneaux, les tensiométres a pression derbakénale, les méthodes de goutte pendante
etc. La tension interfaciale de I'eau pure est2|8.20° N.m™* & 20°C.

Ce parameétre dépend de la nature du fluide etiffésetits cations en solution. Ainsi pour les
argilites ou le fluide interstitiel présente unetame concentration en cations K, Na, Cl etc...,
la valeur de la tension interfaciale sera plustpeti

Figure 1-1 : Schéma de la hauteur d’ascension capdldgfinie par la loi de Jurin



Pression de disjonction

Lorsque I'épaisseur d’un film de liquide séparagtiximilieux diminue et devient inférieure a
la distance pour laquelle I'attraction molécula@st significative, la tension interfaciale
tendrait a diminuer en raison de la diminution dmbre de molécules interagissant. Dans ce
cas, I'énergie résultant de l'interaction entre meslécules des milieux séparés s’appelle la
pression de disjonction. Elle est définie a palftitravail nécessaire pour modifier I'épaisseur
du film fluide. Son expression est :
dw
n,h)y=-—— vl

o)==
ouW est le travail pour augmenter I'épaisseur du,fimdeh ah+dh.
Une expression analytique générale est :

Ma(h)= ﬁ“—m 1.3
avecm exposant fonction de la nature des forces d'dattnaclominante m= 3 dans le cas de

forces de van der Waalsn= 2 dans le cas de forces électrostatiques ;
Ay constante caractéristique, dite constante d’'Hamake

Des montages expérimentaux ont été mis au poindesrscientifiques russes (Derjaguin,
Churaev, 1978) et bulgares (Platikanov et al, 19Bifs les années 60-80 pour mesurer cette
pression par des moyens ‘mécaniques’.

Pression capillaire

Lorsque deux fluides ou plus coexistent dans utesys de capillaires, la combinaison de
leur tension interfaciale et de la courbure cayssreces dernieres imposent des pressions
différentes pour chacune des phases fluides. Oellagmression capillaire la différence entre
les pressions deux phases fluides non misciblés pElt étre évaluée avec la loi de Laplace :

e 2ed) .
r.1 r.2

avecP, : la pression capillaire  : la tension superficieller;, r, : les rayons de courbures
principaux de l'interface

Cette définition peut apporter des difficultés pewpliquer physiquement I'état du liquide,
parce que le liquide (eau par exemple) ne peut sighbiortes pressions négatives (-1000 MPa)
en raison du phénoméne de la cavitation intervesams$ de faibles pressions négatives. De
nombreuses études (L. Mercury et Y. Tardy, 2000420N. R. Tas et al, 2003 ; D. Quéré,
1997; Q .Zheng et al, 1991 ; etc.) ont éte réadisée les pressions negatives de I'eau.

Niels R. Tas a expliqué la possible existence d'importante pression négative sans
cavitation dans des nano tubes et il a défini uoon de rayon critique. Zheng et al a
confirmé en laboratoire que I'eau peut supporter piression inférieure a -140 MPa a 42°C ;
la limite théorique de la tension de I'eau seraihprise entre 50 et 300 MPa.
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2.2 Le potentiel de I'eau en milieu poreux et la succio

Les molécules d’eau du fluide interstitiel d'un ieil poreux (Buckingham, 1907 ; Bolt et
Miller, 1958 et Hillel, 1998) possedent un potentdent la valeur peut se calculer sous la

forme d’une somme de potentiels :

- potentiel gravitaire et de pression (équivalerat adtion de charge hydraulique) ;
- potentiel pneumatique (lié a la pression totale’a@nosphére en contact avec le

matériau) ;

- potentiel capillaire (liée a la différence de pressie part de d’autre d’'un ménisque

séparant la vapeur d’eau d’'une eau pure saturgairtzsité) ;
- potentiel osmotique (lié & la composition chimigluefluide interstitiel) ;

- potentiel d’absorption (lié aux interactions erge composants du fluide interstitiel

et les surfaces des minéraux).

La charge hydraulique, le potentiel pneumatiquie g@otentiel capillaire sont explicitables et
donc calculables. Par contre les potentiels d’gdisnT et osmotique ne sont pas calculables.
Pour les argilites, le potentiel du fluide intetisti est la somme des potentiels matriciel

stricto-sensupsmotique et d’absorption.

Le potentiel matriciestricto-sensuy,’ est lié la pression capillaire, qui est définé [a loi

de Young-Laplace.
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1 1
Z/I[r)n :VWP:VW(Pa_PC):_ Wy(_+_) 1.5
1 r2
P, est la pression atmosphérique, dans I'état stdnefaqui est prise comme origine des
pressions et égale aR)est la pression capillaird? est la pression de I'eau dans le pore et

I'exposantm signifie la matrice des poreg,, le volume spécifique partiel fhkg™].

Le potentiel osmotique est donné par la relatiovesue
‘//o = _VW |_| 1 6
[1 pression osmotique, qui se définit comme la poesshinimale qu’il faut exercer pour

empécher le passage d’'un solvant d'une solutiomsnoboncentrée vers une solution plus
concentrée au travers d’'une membrane semi-perméable

En négligeant le potentiel d’absorption, le poterttal est égal a :

Y=+ =V, (R +) 1.7
Par rapport a un systeme en équilibre (eau-vapeauylde référence, le potentiel d’énergie
des molécules d’eau dans I'atmosphére peut étse défni par :

P
W= RT || Dram | RT ) (HR 1.8
M P M 100

w v_sat w

avec :
R constante des gaz [8,314 3-kol'] ;
T température [K] ;
M, masse molaire de I'eau [kg.rtpt
Pv am pression partielle #0 dans I'atmosphére [Pa] ;
Pv sat pression de vapeur saturante d®HPa] ;
HR humidité relative [%0].

Il faut noter que I'humidité relative est le rapport etdr@ression partielle de la vapeur d’eau
rapporté a la pression de la vapeur d’eau saturanteanpeérature considérée. Elle s’exprime
en pour-cent (%).

I:)V atm
HR=—=""%100 1.9

v_sat

Elle ne dépend que la température.
Succion

En comparant les relations (1.7) et (1.8), on meutiéduire la notion de succion, qui a été
définie en science du sol en 1965, a partir d'umgrache thermodynamique, comme une
énergie potentielle comparable a la charge hydraeldans les sols saturés.

RT I:)v atm
=P +[]=- In(—= 1.10
S ¢ ﬂ VWM w ( I:)v_sat)
Au contraire de la notion de la pression négative eguidifficile & comprendre pour un état
liquide de I'eau, la succion est quantifiee par ualewr positive. On parle également parfois
de pression capillaire, terme propre aux actions capslamais qui n’est pas adapté pour les

sols fins.
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En fait, la succion est une notion qui simplifiectamplexité des phénomeénes physiques. Elle
n'est pas une quantité réellement mesurable, niksne correspond qu’'a une certaine
énergie.

2.3 Les lois phénoménologiques de transfert en milieugpeux

2.3.1 Loi de Darcy pour un écoulement en milieu poreux garé

Cette relation a été établie par Henri Darcy en6l&h étudiant le débit de fluide recueilli
aprés percolation d’eau a travers une colonne e gaigure 1- 3, Darcy déduisit cette loi
phénomeénologique :

Q=-K mAn 1. 11

L

Q débit volumique du fluide, [frs?] ;
4h différence de charge de I'eau entre le sommiet lghse du massif sableux, [m] ;
A etL section et épaisseur du massif sableux, [m] ;
K coefficient de perméabilité, [m's appelé aussi conductivité hydraulique par les
hydrogéologiques.

Q

. : I Ah "
Si I'on notev :K la vitesse filtration et :T la perte de charge par unité de longueur du

milieu poreux traversé, encore dénommé gradientawidue, on obtient une expression plus
simple :

v=-KIi 1.12

qui peut étre étendue sous forme vectorielle :
v=—K [gradh 1.13

Cette loi se base sur les hypotheses suivantes :

- les forces d’écoulement dues a la viscosité prédentisur les forces d’'inertie ;

- I'écoulement du fluide est supposé laminaire ;

- le fluide d'infiltration est inerte vis-a-vis du h&u poreux, c'est-a-dire qu'il n’y a
aucune interaction chimique ou physique entreliigld et le matériau.

Le coefficient de perméabilit& dépend des propriétés du milieu poreux et de salle
fluide. On utilise la notion de perméabilité inséguek, indépendante des caractéristiques
des fluides. La relation entre le coefficient denpé&abilitéK et la perméabilité intrinsequle,
est:

k=KoL 1.14
A
avec i la viscosité dynamique du fluide [Pa.speta masse volumique du fluide [kgin

Dans le systéme SI, I'unité de la perméabilitéinsteque est le mDans le domaine pétrolier
elle est exprimée en Darcy (1 Darcy =1é).
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Figure 1- 3 : Schéma de I'expérience de Darcy s&dien 1856 (in Jacob Bear, 2006)

Perméabilité relative en milieu poreux non saturé

Lorsque deux fluides ou plus s’écoulent simultan@na&ans un milieu poreux, I'écoulement
est encore décrit par la loi de Darcy en considdtéoulement de chaque fluide comme un
écoulement homogéne. On appelle alors perméalgffective K, la capacité du milieu
poreux a transmettre un fluide en présence d'uredlitide. La perméabilité relatiie par
rapport a un fluide est la perméabilité effectike divisée par la permeéabilité du milieu
poreux saturé par ce seul fluid&.

k =K. /K, 16

La perméabilité relative est un facteur corredtfiction du degré de saturation du fluide
considéré, qui permet de relier le flux effectifc@lui qui se serait établi pour la méme
dissipation d’énergie si le milieu était totalemsaturé par le fluide considéré :

v, =k (S)K, gradh 1. 16

a\_/eck,i perméabilité relative par rapport au fluide iNsanité) ;
S' degré de saturation en fluide i (sans unité) ;
K, perméabilité au fluide considéré dans le cagé&atu

En pratique, il est délicat de réaliser un écoulgnsanultané de deux ou plusieurs fluides
avec un contréle du gradient de charge pour chélgige. La pression capillaire liée a la
différence de pression entre les fluides n’estgrae en compte explicitement dans la notion
de la perméabilité relative. La pression capillanftuence la distribution des fluides et elle
peut méme conduire a un passage de I'état contit@iad non continu du fluide considéré.
Quand une phase n’est pas continue, la perméabffigetive n’a plus de sens. Donc les
notions de perméabilité et de perméabilité relatiwaefletent pas les phénoménes physiques
au niveau microscopique. Ce sont des notions meapagues.
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2.3.2 Loide Fick

La loi de Fick permet de quantifier un autre mésan@ de transport de masse dans un milieu
poreux qui correspond a un transfert de particdkgsuis les zones a concentration élevée
vers les zones a faible concentration. Ce phénosiappelle aussi la diffusion. Cette loi peut
étre écrite sous la forme :

J=-D,.[C 1.17

D, est le coefficient de diffusion effectif] est le flux de particules dans le milieu considéré
et C est la concentration de particules dans le mdmnsidéré.

Dans le cas d’'un gaz, le gradient de concentrafidd,, peut aussi étre le gradient de

pression de I'espédg@, [IP.

En considérant un bilan local de masse, le trangéardiffusion de particules peut s’écrire

oC ——
% +di=0
ot 1.18

En incorporant la loi premiere dans la formule agaiis (1.18), nous obtenons la forme
de la seconde loi de Fick

%€ _ D.0%C D1
ot

2.3.3 Loide Henry

Cette relation établie par William Henry en 1808béit que la concentration maximale d’'un
gaz en solution est proportionnelle a la pressimtiglle de ce gaz dans la phase gazeuse en
contact avec la solution. Elle s’écrit :

P
X, =—— .2D
Ky
X, fraction molaire du gaz i, c’est le rapport de hoende moles du gaz i au nombre total de

moles de la solution ;
P pression partielle du gaz i dans la phase gazsgee au produit de la pression totale de la

phase gazeuse par la fraction représentative cmiposition volumique (ou molaire) ;
K,; constante de Henry du gaz i (Pa). Ce coefficishfaction de la température (Wilhelm,

1977 ; Barenko, 1989 ; Alvarez et al, 1988 , Wvagure 1-4.
Les données expérimentales montrent que I'hydrqgém&ium, et 'azote ont une faible

solubilité dans I'eauRigure 1-4. Ainsi a une pression de 5 MPa et une températer@0°C,
la solubilité de I'hydrogéne par exemple est dedte de 37 mol.i d’eau.
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Figure 1-4 : Solubilité des gaz dans I'eau en farctde la température
(Wilhelm,1977, in V. Rebour 1995)

La diffusion des gaz dissous dans le fluide intisebtdes argilites saturés peut donc étre
décrite par deux parametres : le coefficient déusiibn et le coefficient de solution ; ce
processus sera étudié et simulé dans le chapitre 3.

3 Caractérisation physique des argilites du Callovaxfordien

Le Callovo-Oxfordien est représenté par une coachaeuse agée de 150 millions d’années
dans le Bassin de Paris. Au niveau de la communBule (Meuse/Haute-Marne), elle se
situe entre 420 et 550 metres de profondeur, suieaocontexte géologique présenté sur la
Figure 1-5

Les argilites du Callovo-Oxfordien contiennent eoyenne 40 a 45 % de minéraux argileux,
dont cinq types sont représentés: illites, intatgiés réguliers R1 illite-smectite,
interstratifiés irréguliers RO illite-smectite, ohite et kaolinite. Les carbonates et le quartz
sont présents dans une proportion de 40 a 55 %nile&raux accessoires constituant moins
de 5 % du total. (ANDRA 2005 TOME 1).

Selon les études géomécanique réalisées par 'ANDRAcouche d’argilite peut étre
découpée en 5 unités géomécaniques homogenesy&ée a E) Kigure 1-§. Parmi ces
unités, 'unité médiane, unité C, dans laquell@seimplantés les ouvrages d’un laboratoire
souterrain, se caractérise par une argilosité malginte qui se traduit par une plus grande
déformabilité et une plus grande homogénéité degri@tés mécaniques, qui sont présentées
dans leTableau 1-1
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Figure 1-5 : Disposition générale des formatioré&olpgiques au droit du
site Meuse/Haute-Marne (ANDRA Dossier 2005 Tome 1)
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2005 Tome 1)
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Tableau 1-1 : Caractéristiques physiques et méassgcourantes des
argilites de 'unité géomécanique C située au nilie la
couche d’argilites du Callovo-Oxfordien (Su 2005)

Parameétres Unité Moyenne
Poids volumique apparent kN m* 2400
Porosité totale % 18
Résistance en MPa 21
compression uniaxiale
Module d’Young MPa 4500

1,3 [ a la stratification)

1,9 (// a la stratification)
Chaleur spécifique J °tKg* 1100

Conductivité hydraulique m’s 5.10% & 5.10*

Conductivité thermique W thect

3.1 Microstructure des argiles

La microstructure du matériau et I'état de l'eadiuence directement le comportement
mécanique. Donc dans cette partie, nous présestéanicrostructure des argiles et I'état de
I'eau dans les roches argileuses.

Les minéraux argileux sont des silicates hydrapgmdement au groupe des phyllosilicates,
c’est-a-dire qu’ils sont constitués par un empilethue feuillets. Ces feuillets sont formés par
un arrangement de deux unités structurales de:hase® structurale siliceuse ou tétraédrique
(T) et unité alumineuse ou octaédrique (O).

L'unité tétraédrique est formée d'un atome de sij(ch“) entouré par quatre atomes
d'oxygéne (3). L'épaisseur de cette unité est de 4§ Figure 1-7). L'unité
octaédrique est composée d’un atome d’aluminiuni*(Au parfois de magnésium (K1Y
entouré par 6 groupes hydroxydes (DSon épaisseur est de 5A5(Figure 1-8.

Formés par la combinaison de ces deux unités stales, les minéraux argileux sont classés
en deux types : le type 1:1 ou TO composé d'uneleuétraédrique T liée a une couche
octaédrigue O, ces argiles, dont l'unité structidd base est dissymétrique, sont représentés
par le groupe des kaolinites et des serpentiaas gpaisseur moyenne est de 0,7 nm ; le type
2:1 ou TOT, ces argiles, dont l'unité structurdie base est symétrique, comportent de
nombreux groupes (illite, smectites, interstrasifi€éhlorites et montmorillonite), I'épaisseur
moyenne est de 1 nm. Ces arrangements, TO et T@§titwent des feuillets élémentaires.

Les principales familles des minéraux argileux déengilite du Callovo-Oxfordien sont les
kaolinites, les illites, les smectites, les chksitet les interstratifiés. Une représentation
schématique des différentes familles est présesuéda Figure 1-9 Il faut noter que les
smectites sont tres sensibles a I'eau et qu'etles & I'origine des propriétés de gonflement
de ce matériau.

Dans les smectites, les atomes Si de la couctetiique sont remplacés par des Fe, Cr et
Zn dont la valence est plus faible. De plus leooatcompensateurs sont tres mobiles et donc
facilement échangeables. Les feuillets sont faiblaniés si bien que leur empilement au sein

d’'une particule argileuse est relativement désandoat que des couches d’eau peuvent
s’intercaler entre les feuillets €élémentaires.

17



() e @ Silices O Oxygéne .Aluminium, Magnésium, etc O Hydroxyle
) 3 2

Figure 1-7 : Feuillet tétraédrique (T) Figure 1-8 : Feuillet octaédrique (0)

N hiamn L PN, el SN Sl
wawm
Q
‘.rj;?famdtufnrmaahm
Tatrahedral EE ::l Ootahedral

Stacked in konic and covalent bonding b form layars

i:1 sami-basic umIE E g i B il

Zmi%\
%HH%%%%

Helloysite  Pymphy@te Smectile  Vermiculita ity Chiorite  Mixsd Layer

Figure 1-9 : Représentation schématique de quelaguespes de minéraux

argileux (Grim, 1968 in Gaombalet, 2004)

3.2 Type de I'eau dans les matériaux argileux

L'eau

milieu

influence considérablement le comportemens deches argileuses du fait des
interactions spécifiques entres les molécules d&tdas minéraux argileux. En fonction de
leur degré de liaison aux particules solides etede mobilité, on peut distinguer dans un

poreux saturé en eau les différents typeaw'suivants :

L'eau libre, dont les propriétés sont indépendarttassolide. Elle est présente
essentiellement dans les macro-pores et elle esbenement sous I'effet des seules

forces gravitaire et de pression.

L’eau capillaire, qui se trouve principalement ddas espaces interagrégats et
éventuellement dans I'espace interparticuliairendgériaux argileux non saturés. |
est a noter I'existence d’un phénomeéne de condensedpillaire dans les matériaux
argileux du fait que la coexistence d’eau sous deuxes : la vapeur d’eau dans la
phase gazeuse et la phase liquide de fluide iitteksQuand la pression de vapeur
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est supérieure a la pression saturante a une tatapgrconstante, la vapeur d’eau
peut se condenser.

- L’eau adsorbée : les molécules d’eau peuvent @serbées a la surface de grains,
de particules argileuses ou de paquets de feupletsdes liaisons hydrogenes, par
adsorption polaire ou par des forces de Van derl8Vaaeau adsorbée dépend
fortement du champ de surface du solide, de laildigion des charges superficielles
des anions et des cations du fluide interstitiel.

- L'eau interfoliaire, qui se trouve dans l'espacdeifoliaire, est associée aux
minéraux argileux gonflants (smectites). Sa quant&pend de I'humidité relative du
milieu, de l'activité de I'eau, de la nature deséraux argileux, de la densité de
charge et de la nature des cations interfoliaitesthéorie de la double couche
diffuse permet d’expliquer sa répartition.

- L’eau structurale qui comprend les hydroxyles stmaux fixes et dont la quantité
est indépendante de I'état d’hydratation (eau chstitoition).

La distinction entre ces différents types d’eau msfois purement fictive et elle n’est pas
stricte.

L'état de I'eau dans les argilites peut étre regmés schématiquement comme sufizure 1-

10. Sur cette figure, l'eau faiblement liée représeficau capillaire, qui se trouve
principalement dans les pores de 20 a 3 nm et gyeut étre extraite du milieu qu’en le
désaturant ; 'eau fortement liée présente I'eaodi®e, qui est liée les pores avec les tailles
en l'ordre de quelques nanometres et qui peutréobilisé sous les succions d’au moins
guelques dizaines de MPa.

LEGENDE
= Agragats d'argile
@  Anion
@  Calion
Surface minérale chargée

===== Plan d'sdsorption

- Eau fortameant lige

Eau faiblement liea

Eau llbre

DPLFSTEDSMI5.A

Figure 1-10 : Différents états de I'eau dans l'espaporal de l'argilite du
Callovo-Oxfordien (ANDRA Dossier 2005)
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3.3 Caractéristiques de I'espace poreux des argilitedu Callovo-Oxfordien

Une caractéristique importante des argilites dulo@atOxfordien vis-a-vis des problé-
matiques étudiées est la porosité, dont la déimigt la quantification different suivant les
principes de mesure mis en ceuvre (porosité au megrporosité au pycnomeétre hélium,
porosité mesurée par séchage, porosité pétrole,)etou suivant les phénomeénes étudiés
(porosité ouverte, porosité cinématique associbécaulement d’'un fluide, porosité utilisée
dans le couplage hydromécanique). La porositéep@néralement utilisée, représente le
rapport entre le volume des pofdset le volume totaV;. Le volume total est par ailleurs
composé du volume de la phase solfdet du volume des por&s.

n=Yo= W 1.21
Vt VS +VV

La porosité totale (connectée et occluse) englabgedrosité primaire acquise lors de la
formation de la roche et la porosité secondaire | des processus de dissolution
recristallisation de fissuration ou de fracturation

Pour un milieu dont le volume des pores est fonatie la nature et de la quantité des fluides
les saturant, tels que des sols ou des rochesnpaésedes propriétés de retrait et de
gonflement, l'indice des vides qui est le rapport du volume des vides sur leiwva de la
phase solide, est une caractéristique plus ingiueséue la porosité, car le volume total est
variable pendant la désaturation et resaturation.

La relation liant la porosité et I'indice des videe est donnée par la formule suivante :

n=—°_ 1.22
1+e

Difféerentes méthodes peuvent étre utilisées potaraéner la taille des pores et leur volume.
Elles se différencient par leur limite de résolnt{@ableaul-2). Les pores de taille inférieure
a la limite de chaque méthode ne sont pas alorpiatnfisés dans le volume des pores.

Pour quantifier la porosité il est donc nécessaddrenesurer deux des trois volumes suivants :
volume des pore¥,, volume totaV; et volume de la phase solitfg sur un échantillon dont

la porosité sera saturée par un seul fluide, ligjwd gaz suivant la mesure. La succession des
mesures nécessite d’éliminer le fluide interstifi@r évaporation. Ceci est réalisé par un
séchage dans une étuve a 105°C qui permet, pounak&siaux argileux, de ne pas modifier
la phase solide car pour cette température I'eagamstitution des minéraux argileux est
préservee. Par contre I'arrangement des parti@ildsnc la taille des pores seront perturbés
du fait de I'élimination de I'eau d’absorption etsdvariations de la concentration du fluide
interstitiel pendant le séchage. Pour éviter cefats, on peut utiliser d’autres méthodes et
en particulier la lyophilisation qui consiste eneucongélation ultra-rapide du liquide
interstitiel a trés basse température pour obtené solidification sans expansion puis une
sublimation de cette glace sous vide sans déplatenatatif des particules du fait de
I'absence d’interfaces gaz-liquide donc de foreagslaires ou de gradients de concentration.

Cette derniere méthode est a préférer car elle gietme conservation de la texture du
matériau. En cas de séchage, un séchage gradeat eu a température inférieure a 105°C
est conseillé, mais de I'eau, principalement d’apison, subsiste. Si nécessaire cette derniere
peut étre éliminée sous vide secondaire.
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Tableau 1-2: Limite de résolution des différenté&thudes de déterminer la taille des pores

Méthode microscopie optique ~ M.E.B - M.E.T Porosimetrie au
mercure
Limite de résolution 2-3m 10nm — 1nm 3-4 nm

La porosimétrie au mercure permet une quantificaiimlirecte de la distribution des pores.

Le mercure pénétre depuis la surface externe dbargillon dont la porosité est vide de tout
fluide sous l'effet d’'une augmentation continue ke pression. Ceci permet de relier la
pression d’injection et & une taille des accesmanes d'apres la théorie capillaire appliquée
au couple de fluides mercure-vide. Pour chaqueesipdke pression, le volume de mercure
injecté quantifie le volume de pores associés garral’acces correspondant a la pression
capillaire courante. Le volume total injecté ese westimation, par défaut, du volume des
vides du matériau car les pores inférieurs a l#dighe résolution ne sont pas pris en compte.

D’autres problemes d’interprétation et de quardifin se posent aussi : le mercure ne peut
étre injecté dans la porosité non connectée, lla tiés acceés aux pores est déterminée par un
modéle de ceux-ci sous forme de cylindres, le velassocié a une taille d'acces de pores
négligent les conditions d’accessibilité par desepade tailles inférieures ; les tres fortes
valeurs de pression d’injection, jusqu’a 400 MPadifient le volume de la phase solide dont
on peut s’affranchir par des corrections liées éolapressibilité des minéraux, mais génerent
aussi de tres importants gradients de contraimti#e parties injectées et parties non injectées
qui peuvent modifier la texture, voire créer uneivelle porosité suite a un écrasement ou
une fissuration locale du matériau. De nombreuxdteurs ont étudié la validité de cette
méthode dans le cas de matériaux tres poreux emént divisés, comme c’est le cas pour les
argilites et ils ont estimé que l'erreur due atels phénoménes serait inférieure de 5 %
(Hildenbrand 2003 et ANDRA Dossier 2005).

La compilation de I'ensemble des mesures sur deanéitions d’argilites et en forage avec

différentes méthodes montre que la porosité todale argilites du Callovo-Oxfordien au

niveau du site du laboratoire de Bure varie entré/d pour les niveaux plus carbonatés et
19,5 % pour les niveaux les plus argileux.

La synthése des différentes méthodes de mesui® perdsité a permis d’établir un modéle
conceptuel de distribution de la porosité qui esprésenté sur Ikigure 1-11 La porosité
totale moyenne est de 18 % et elle se repartitCePolde macropores (> 50 nm), 86 % de
meésopores (2 a 50 nm) et 4 % de micropores (< 2 ANDRA 2005 TOME 1).

La Figure 1-12présente des courbes de distribution porométigseargilites MHM obtenue
par injection de mercure. Il apparait deux famipescipales d’accés de pores (50-20 nm) et
8 nm correspondant, respectivement, a des pressigiltaires de 8,2 MPa et 36 MPa pour le
couple de fluides eau-air. Pour des pressions lamps inférieures a ces valeurs, mais
supérieures a la pression d’entréee d’air, estim@b5aMPa, d’aprés ces courbes, une trés
faible partie de la porosité se désature. L'intétgtion des courbes d’extrusion a conclu a la
présence de pores de grande taille (2 um) au nideswcontacts grains-matrice mais ceux-ci
ne se désaturent pas lors d’'un drainage car ifsisolés par des pores de plus petites tailles
dans la matrice.

La porosité du matériau et la taille de pores gnflce directement la capacité de transfert de

masse de fluides. A une tres petite taille des ot matériau sera liée une trés faible
perméabilité et une pression d’entrée d’air élewggs aucune relation explicite ne peut étre
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établie entre ces éléments. Sous l'effet de sttions telles qu’un fort déviateur de la
contrainte effective ou que celles générées paoiteosion chimique ou par le retrait et la
dilation thermiques, 'endommagement induit par sellicitations modifiera la porosité du
matériau par la création de micro-fissures ou fnast dont la taille sera trés grande par
rapport a la taille des pores de l'argilite. L'inéince de cette porosité d’endommagement sur
les caractéristiques de transport de masse du imatéera donc importante, voire
prépondérante en cas de continuité entre les étérdercette nouvelle porosité et conduira a
une augmentation des vitesses de transferts daamaendommagée pouvant annuler son
réle de barriére et invalider, dans certains séésaranalyse de sdreté d'un stockage fondé
sur un concept de fonctionnement multi-barrieres.

Macroporosité mésoporosité microporosité
Classe de -t Ll -
porosité 50 nm 2nm 2-3 A
| 20nm
(IJmoy. argilites = 18%
3
8
[
x 3-4 nm
=
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Figure 1-11 : Modéle conceptuel de distribution de#les de pores dans les
argilites de l'unité C2b (in ANDRA Dossier 2005 Teond,
Chapitre 12)
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Figure 1-12 : Courbes de distribution des tailleaates de pores déterminées
par porosimétrie au mercure (in ANDRA Dossier 20usne 1,
Chapitre 12)
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Deux grandeurs peuvent étre utilisées pour carsetda proportion de liquide présent dans
la roche : la teneur en eau volumique et la teeawgau massique.

La teneur en eau volumique est définie par le rephovolume d’eau sur le volume total du
matériau. Elle est donc équivalente a la porogité pn milieu poreux saturé.
Vv

6= 1.23
Vt

Suite a une variation de la quantité d’eau, ladem® eau volumique varie entre une valeur
minimale, la teneur en eau résiduelle, et une valmximale, la teneur en eau a saturation.

La teneur en eau massique est définie par le ragpda masse d’eau sur la masse du solide

=W 1.24

Ces deux teneurs en eau s’expriment en pour-centL@aeneur en eau volumique devrait
étre préférée pour des matériaux présentant desigiés de retrait et gonflement.

La teneur en eau massique des argilites du Callxfordien est de 5 a 8 % (ANDRA, 2001).

Le degré de saturation en eau est défini par Ipodmu volume de I'eau présente dans les
pores sur le volume total des pores :

- =Ye 100 B 2
Y

\

Le degré de saturation s’exprime en pour-cent (#4) est défini pour chacun des fluides
présents dans la porosité. La somme des degrégiudation est égale a 100 %. Donc dans le
cas de deux fluides, air-eau, la connaissance we dntraine celle de l'autre. En regle
générale, le degré de saturation en eau est ilipér abus de langage, on utilise le terme de
saturation pour désigner le degré de saturatidiugie mouillant de la porosité et non pas le
fait que la porosité est saturée.

Pour un matériau gonflant, la teneur en eau petigrvalors que le degré de saturation est
égal a 100 %, c’est le cas lorsque la pressionllampi est inférieure a la pression de
déplacement dite aussi pression d’entrée d’air.

L’introduction de la masse volumique de la phadelsgs, et de celle du fluide interstitiel,
pe permet de relier porosité, teneur en eau massiglaesaturation (en eau) avec la relation :

100
n=___ > 1.26
@+ Pe

S p. v

r

23



4  Transfert hydrique dans les argilites

Pendant les phases de réalisation et d’exploitation stockage souterrain, le matériau de la
formation héte (par exemple les argilites du sitelN\¥) est en contact avec une atmosphere
dont la quantité de vapeur d’eau est variable, de40%. La variation de I'humidité relative
dépendant de la pression partielle de la vapewaudfeeut provoquer un transfert hydrique
entre la formation et I'ouvrage, c’est-a-dire uansfert de masse d’eau a la fois sous forme
liquide et gazeuse dans la formation, les échamsgeffectuant au niveau des interfaces
structure-massif. En conséquence, pendant les phdisgcavation et d’exploitation, la
désaturation sera dominante en raison d’'une gala différence entre la pression du fluide
interstitiel et la pression atmosphérique dansdesrages et d’'autre part a cause de la
ventilation des ouvrages qui peut imposer une hiténidlative différente de 100 % du fait de
I'introduction d’air extérieur non saturé en vapelieau. Par contre aprés la phase de la
cléture, une resaturation s’établira suite & woureaux conditions de pression uniforme dans
le massif et les ouvrages.

4.1 Effet mécanique des phénomeénes de désaturation det resaturation

4.1.1 Observations in situ

Des effets mécaniques d’une désaturation et/oued’esaturaton des roches argileuses ont été
observés dans des ouvrages souterrains déja stdles fissurations hydriques se sont
développées suite au creusement d'une galerie dansancien tunnel ferroviaire a
Tournemire. Ces fissures forment un réseau asgetiged’espacement compris entre 10 et
20 cm Figure 1-13. Il est a noter que I'ouverture de ces fissurgdriques présente une
variation saisonniere, de l'ordre du millimetreltee sont ouvertes en hiver (40 a 80 %
d’hygrométrie) et fermées en été (90 a 100 % d'bydhtrie) (Ramambasoa, 2001).

L'augmentation de la teneur en eau d’un matérigiearx s’accompagne d’un gonflement du
matériau fonction de I'état de contraintes. Ap&snfeture d’'un stockage, cette augmentation
de teneur en eau peut conduire au développememe gitession de gonflement en raison du
confinement du matériau par I'ouvrage. Cette pogspeeut engendrer des endommagements
et désordres dans la structure, comme ceux ragppatéDereck Martin et al (2003) qui ont
trouvé un écaillage du revétement en béton d'unherigaau Mont-Terri dans les argiles a
Opalinus suite a une resaturation du massifure 1-19.
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Figure 1-13 : Fissuration en front de taille de @mlerie Tournemire
(Ramambasoa, 2001 in Pham, 2006)

Ecaills
de béton

Figure 1-14 : Rupture de la couche de béton pro{Etérek Martin et al.
2003 in Pham, 2006)

4.1.2 Observations sur échantillons

Une fissuration suite a des phases de désaturttiom de resaturation a été aussi observée
expérimentalement avec des échantillons de diffésemoches argileuses telles que les

25



argilites de Tournemire (Schmitt et al. 1994 ; \da&t al. 2004), les argiles a Opalinus au
Mont-Terri (Blimling et al. 2000) et les argilitelki site HMN (Zhang, 2004 et Chiarelli,
2000 ; Gasc-Barbier, 2002 ; Pham, 2006). Valéd. 2@04) ont étudié I'influence du degré
de saturation des argiles du Toarcien sur les vt ses parametres mécaniques (module de
Young, coefficient de Poisson et résistance a tapression). lls ont également analysé les
modes de rupture et I'angle de rupture par rapporitage des éprouvettes avec différentes
teneurs en eau. Le matériau est d’autant plusléragie sa teneur en eau est plus faible
(Figure 1-15.

La fissuration observée pendant le processus datutéion — resaturation sur des
échantillons d’argilites peut étre le résultat durt fgradient hydrique imposé sur les
échantillons ; ce serait donc un effet de structésaltant d’'un couplage hydrique-mécanique.
En d'autres termes, si I'on fait évoluer lentemBnumidité relative, HR, cette fissuration
pourrait ne pas apparaitre.

En fait, la désaturation est un processus assogée an phénoméne de retrait et la
resaturation est associée a un phénomeéne de genfleire retrait et le gonflement sont
d’origine physico-chimique. Les mécanismes de itettagonflement ont été étudié en détalil
par Baroghel-Bouny, 1994, Gaombalet, 2004, eteaour les argilites, le retrait résulte de
deux types de force : la succion capillaire et daspion de disjonction, qui correspondent
respectivement a I'eau capillaire et I'eau intadioé. La succion capillaire augmente avec la
diminution de I'humidité relative et provoque unentraction du solide qui engendre un
retrait ; la pression de disjonction varie pourtleés faibles humidités relatives et il en résulte
une variation de distance entre les surfaces solide désaturation s’accompagne d’'un flux
chimico-osmotique qui renforce le processus daiteten effet, I'évaporation dans les larges
pores conduit & une augmentation de la concemtrates différents solutés dans le fluide
interstitiel résiduel. Ceci provoque une diminutidun volume de la double couche qui d’'une
part augmente la quantité d’eau mobilisable parafration et d’autre réduit les distances
d’interaction entre particules et donc provoque ding&nution du volume du matériau.

Le gonflement est principalement connu et imporganir des roches contenant des smectites
pour lesquelles la faible liaison entre feuille&smet une hydratation interfeuillets variable et
importante. Globalement, on peut définir deux tygedorces de gonflement : I'hnydratation
des espaces interfoliaires et une répulsion easeérticules. L'entrée d’eau dans I'espace
interfeuillet permet de séparer des feuillets etéteganiser la matrice solide. La pression de
répulsion interparticulaire est la différence eé® pressions osmotiques internes et externes
aux particules qui résulte de I'interaction dessidans I'eau et des feuillets d’argiles chargées
négativement. Tout comme pour le retrait et pourdeenier type de force, il existe un
couplage entre 'augmentation de la teneur endesi au gonflement et la variation de
concentration induite par cet apport d’eau quinguire une augmentation de la pression de
répulsion interparticulaire.
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Figure 1-15 : Résultats des essais de compressi@mxiale pour les argilites du
Callovo-oxfordien

4.2 Mécanisme de transfert hydrique

Du fait de la difféerence entre la valeur de I'huit@delative externe a la surface du matériau
l@rieur du matériau, dont la valeur peut étre

calculée avec la formule de Kelvin (1.8) a partrld valeur du potentiel de I'eau dans le

matériau, un transfert hydrique s’établit qui erdyensoit un processus de désaturation si la
e hBrme, soit un processus de resaturation si
peate dans le matériau, ce transfert hydrique
s'effectue avec des mécanismes fondamentaux ditereécoulement visqueux de la phase
enaph gazeuse d’'aprés la loi de Fick et/ou

et celle de I'humidité relative équivalente a

valeur de HR externe est inférieure a celle d
c’'est I'inverse. En fonction de I'état de I'eau

liquide selon la loi de Darcy et/ou diffusion

migration des films d’eau adsorbée sur les surfaokdes.
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Pour illustrer le processus de transfert hydriguoeis présenterons un modéle microstructurel
de la désaturation a I'échelle d’un ensemble degpmitialement quasi saturés et placés dans
une ambiance gazeuse avec une faible humiditéveslat

» Etat quasi saturé :
Lorsque les pores sont quasi saturés, c'est-agdiiks sont remplis d’eau liquide libre, la
phase liquide est continue. Dés que ces poresespnbntact avec une atmosphere a faible
humidité relative, un transfert de I'eau liquidepseduit de l'intérieur vers I'extérieur a cause
des forces capillaires.

» Coexistence d’'une phase liquide et d'eau phaseugaze
Avec la diminution de I'eau liquide dans les pores, pores désaturés vont étre occupés par
de lair qui contient aussi de la vapeur d’eau. ae cas, I'eau va s’évaporer pour atteindre
un nouvel équilibre thermodynamique et la phaseide de I'eau devient discontinue
(création d'ilots capillaires).

» Etat quasi sec :
Lorsque la quasi-totalité de I'eau liquide est passn phase gazeuse a cause de I'évaporation,
le transfert en phase gazeuse est dominant etasepiguide n’existe que sous forme d’un
film d’eau absorbée sur la surface solide.
Si 'humidité relative est trés faible, le film die se réduit a I'adsorption d’'une couche
monomoléculaire d’eau. Seule la diffusion gazeusepessible avec des effets de Knudsen
plus ou moins importants, surtout pour les poreplas petits.

En premiére approximation, le processus de redatorast I'inverse du processus de
désaturation avec successivement des transfepibase gazeuse dominants, puis en phases
gazeuse et liquide simultanément et enfin en phaigle. Les processus de désaturation et
de resaturation s’accompagnent, respectivemerlg daporisation et de la condensation, qui
sont des processus thermodynamiques complexes.

Cependant les phénoménes du retrait et du gonftedéenits ci-dessus ne constituent pas un
processus réversible. Une irréversibilité subssteaison de la complexité du milieu poreux,
de sa réponse aux sollicitations et des couplagdsofmécaniques et entre les différents
types de transferts de masse.

Au niveau macroscopique, la désaturation et latuestion sont aussi conditionnées par des
facteurs externes tels que la ventilation et &sations de la température.

4.3 Diffusivité hydrique

Afin de prédire la cinétique des échanges hydrigdéferentes approches ont été proposées
par les nombreux chercheurs qui ont étudiés ceepsos afin d’établir des modeles. Ceux-ci
peuvent étre classés en trois catégories selorgBak®ouny (1994) :

- I'homogénéisation, c’est-a-dire chercher les logcroscopiques a partir de lois
microscopiques établies a I'échelle d’'un pore ogearble de pores et intégrer
celles-ci sur I'ensemble du volume de I'échantiljon

- I'approche microscopique de type réseau faisantlapfa notion de percolation ;

- I'approche a I'échelle macroscopique on substituendieu réel microscopique un
milieu continu dont les caractéristiques ont poaleurs la moyenne calculée sur
un Volume Elémentaire Représentatif. A l'inversdalpremiere approche, les lois
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de comportement ou phénoménologiques ne sont pesrikkées par la structure
du milieu réel.

La derniére approche est la plus couramment wilg® les chercheurs car elle s’inscrit dans
le cadre mathématique puissant des équations aiwéee partielles qui permet aisément de
modéliser et caractériser un essai expérimentat péterminer les caractéristiques d’'un
matériau. (Daian ,1986 ; Moyne, 1988 ; Coussy, 19Rdbinet, 1992 ; Mainguy, 1999, etc. )

En considérant une diffusion unidimensionnelle 'dau en phase vapeur et que I'humidité

relative est constante aux limites d’une éprouvettque initialement dans cette éprouvette,
la variation de la quantité d’eau peut étre déteémipar une expression simple a l'aide de la
seconde loi de Fick :

om _ 0°’m,

o= 1.27
ot 0x

ou m est la masse d’eau par unité de volume de mileayx [kg.m? ;

D, est le coefficient de diffusivité hydrique [m#gui sera considéré constant dans ce cas
simple.
Dans ce cas unidimensionnel, ce parametre estnui@tempar un temps caractéristique, qui
définit le temps nécessaire pour que le transfgdtiue décroisse de 2,72 suivant une loi
exponentielle négativ :

2
D=L 1.28
T

avec L longueur de diffusion de I'eautemps caractéristique.

Des relations expérimentales entre le coefficientlidfusivité hydrique et la teneur en eau ou
I'humidité relative ont été établies. Une telleatadn issue des travaux de Valés (2004) sur les
argilites du site MHNFKigure 1-16 est :

D, =D, eXpC[HR) 1.29

nsat

avecDnea= 3,210 m?.stetc = 1,443

La formule (1-27) néglige les couplages hydromésaes, c’est-a-dire ceux entre la variation
de masse d’eau et le volume total ainsi que dadasppn de I'eau dues aux variations de
contraintes effectives. Il faut utiliser un modgleis complexe pour prendre en compte un
ecoulement simultané des phases liquide et gazeeda diffusion de la vapeur dans la phase
gazeuse, de linfluence de la pression de la phgs&le et des interactions entre volume,
contraintes, pression du liquide, conductivité laydique et diffusivité. Un tel modele de
diffusion hydrique non-linéaire basé sur le modideBainguy a été établi par Pham (2006)
avec I'expression suivante :

m _y
5 = dv[D.(m).0m]

ou D, = 1 [k[krl +[ M, ] DVODf(n,S)EPVJ etChy:( ai+$£ﬂ+i}}

hy ,7| RTIO| al:>I al:)I KIq

1.30
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avec
P, pression partielle de la vapeur [Pa] ;

k permeéabilité intrinseque du milieu poreux ;
kr, perméabilité relative a la phase liquide ;
ki, permeabilité relative de la vapeur d'eau darnshkese gazeuse ;
n, viscosité cinématique de la phase liquide [KgsT ;
n porosité totale ;
D,, diffusivité moléculaire libre de la vapeur daranmz2.s" ;
S degré de saturation en liquide ;
M, masse molaire de la vapeur [kg.iHal
R constante de gaz parfail; Température ,f(n,S,) une fonction spécifique.

Ce modele s’appuie sur les hypotheses suivantes :

- le transport de I'air et I'eau liquide obéit a tadle Darcy ;

- la vapeur d’eau est assimilable a un gaz parfaliebbéit a la loi de Fick ;

- la pression totale du mélange gazeux est considémdstante et égale a la pression
atmosphérique ;

- aucune interaction chimique ;

- la température est constante.
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Figure 1-16 : Variation de la diffusivité en formti de I'humidité en
phase de désaturation (Pham, 2006)
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Pour appliquer un tel modele il est nécessaire aifades relations qui expriment les
différents couplages, certaines sont formaliséesxgticitées sous une forme analytique,
d’autres ne sont connues qu’en tant que relatigpsramentales. Ainsi pour les argilites du
site MHM :

- la variation relative du volume total est de 1 &2suivant la teneur en argiles, entre
I'état naturel et I'état sec. Elle correspond a wéformation linéique de 0,5 %
(Ramambasoa, 2001). Ce retrait s'’accompagne d'deremagement du matériau et
d’une création de micro-fissures tout particuliéestrvers les fortes succions (HR < 20-
50 %). La valeur de ce seuil d’endommagement dépdund critere utilisé :
endommagement mécanigue ou analyse texturale ;

- la perméabilité a I'eau des argilites décroit appnativement d’'un ordre de grandeur
lorsque la roche passe d'un état naturel satuné état Iégerement désaturé (degré de
saturation égal & 90 %). On constate dans un drageasemi-logarithmique que la
relationKi-HR est presque linéaire pour un intervalle d’humidéiative compris entre
60 et 100 % (Hoxha, 2004 ; De Gretfal 2004) ;

- la perméabilité a l'air augmente de 2 a 4 ordreggdadeur entre I'état naturel de
I'éprouvette (Ww=5 a 6 %) et I'état sec (w=0 Y%igure 1-17. De surcroit, la
perméabilité perpendiculaire a la stratificatiomagtede 2 a 10 fois moindre que celle
paralléle a la stratification.

L'utilisation d’'un tel modéle de diffusion permet grévoir I'évolution de la saturation en eau
autour d’'une galerie si 'on connait ces paramepkgsiques ou permet de résoudre le
probléme inverse a savoir déterminer la valeurcoefficient de diffusivité hydrique d'un
échantillon placé dans une ambiance avec une hiémidiative constante a partir de
I’évolution de sa masse en fonction du temps.

Pour les argilites du site MHM, la diffusivité hygme est faible, c'est-a-dire que les échanges
de masse d’eau sont trés lents. Par exemple, ymaugalerie avec une humidité relative de
90 %, l'extension de la zone désaturée (Sr < 98d%6)s le massif serait de quelques
centimetres au bout de 8 jours, de 1,2 m au bautedannée et de 2,7 m apres 10 anriées (
ANDRA 2001%)
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Figure 1-17 : Perméabilité relative au gaz en fomctde la teneur en eau
(Zhang et al. 2002)
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Figure 1-18 : Variation de la diffusivité d’un tulmeince d’argilites du site MHM lors d’'une
phase de désaturation et resaturation (Pham, 2006)

4.4 Courbe de rétention

La courbe de rétention caractérise la relationeeldrteneur en eau et le potentiel de I'eau
dans un milieu poreux (potentiel matriciel). La ntit® d’eau peut étre quantifiée par la
teneur en eau volumique, qui dépend du volume &italu volume d’eau. La variation de
volume est caractérisée par la courbe liant l'iediles vides et I'indice d’eau (rapport de
volume d’eau sur volume massique). Ces deux paramébnt égaux quand la porosité est
totalement saturée et ils sont différents des gymtosité se désatureigure 1-19. Le point
d’entrée d’air distingue ces deux états. La suctatele est souvent exprimée par la pression
de succion obtenue par la loi de Kelvin. SuFigure 1-19 on constate que la valeur de la
pression d’entrée d’air in situ est de I'ordre d&Pa environ. Cette valeur correspond au
potentiel matriciel et elle signifie que pour uneéntidité relative de 98,5 %, un échantillon
d’argilites du site MHM resterait saturé.
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Figure 1-19 : Courbes de variation de volume (irditeau — indice des vides) et de
rétention (indice d’eau — pression de succion) ppéchantillons d’argilites
du site MHM (in M. Gasc-Barbier, 2004) Pae : paifgntrée d’air
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Les relations entre la quantité d’eau et celle dlume total en fonction du potentiel sont

parfois combinées et elles s’expriment par la i@tatiegré de saturation — potentiel qui n’est
significative qu’au-dela du point d’entrée d’aire€ courbes qui sont obtenues de facon
discréte sont ensuite formalisées avec une expressialytique dont les coefficients sont

déterminés par ajustement.

Des expressions analytiques ont été proposéeplwges aux argilites du site MHM

Sr(Pc) = Lab Vachaud et Vauclin, 1980 1.31
a+ (100Pc¢)

Sr(Pc) =a+b(l-exp(-—c Pc)) Alonso et al,1998 1. 32

Sr(Pc) = a+btanhc Pc) Gens,19951. 33

avecSr: degré de saturation Bt : pression capillaire.

L’expression retenue (Rapport ANDRA 268)Lpour les argilites du site MHM est celle de
Vachaud et Vauclin (1-31) :
100a

Sr(Pe)=—————— aveam=2842eb=0,906
a+ (100Pc¢)

Si lors d’'une expérience, un échantillon d’argditu site MHM est mis en contact avec un
gaz dont I'humidité relative est connue, son étalfde désaturation peut donc étre évalué a
partir de la courbe de rétention (degré de saturatipression capillaire).
D’aprés la théorie capillaire, cette pression daijpd est associée a une taille de pores
capillaires, il est donc possible d’associer ldgpee masse d’eau a de I'eau qui saturait des
pores supérieurs a une taille théorique définielparession capillaire ou I'humidité relative
imposée. Inversement la connaissance de la distmbporométrique permet d’évaluer la
perte de masse d’eau.

5 Transfert du gaz sous pression

Pendant la phase de post-fermeture, suite a lasiorr des matériaux métalliques, une
production du gaz, principalement de I'hydrogere,developpera dans le champ proche
pendant une trés longue période, supérieure a A0@Ms. La pression du gaz va augmenter
dans 'espace confiné du stockage et elle pouatteindre plusieurs MPa, ce qui représente
une pression critigue pour les structures et lesiha$ est nécessaire d'étudier le transfert
d’'un gaz sous pression dans la porosité de la fimmhadte et celle de la zone endommageée.
Le mécanisme de transfert d’'un gaz dans les agitt site MHM sera différent suivant les
conditions : texture du milieu poreux, degré deursdion et valeur de la pression du gaz a
I'interface structure-massif.

5.1 Transfert du gaz dissous
Lorsque un gaz sous pression est mis en contactuavenilieu poreux sature, le transfert du

gaz dans le milieu poreux peut s’effectuer suivdetix modes différents ; soit en phase
dissoute dans le fluide interstitiel, soit en phgaeeuse dans la porosite.
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La dissolution du gaz dans le fluide interstitist &émitée par la solubilité de gaz dans le
fluide saturant la porosité du milieu. La loi de ride présentée précedemment, permet
d’évaluer la quantité maximale de gaz dissous ration de sa pression.

La migration des gaz dans le fluide interstitidlas général régie par trois phénomenes :
- la convection, c’est-a-dire I'entrainement parlede en mouvement ;
- la dispersion due a I'hétérogénéité des vitessesstopiques ;
- la diffusion moléculaire liée au mouvement brownien

Le premier phénomene est aussi qualifié par ledatimdvection, tandis que les deux derniers
peuvent étre regroupés est qualifié par le termdiféiesion effective.

La convection ou advection correspond au flux téstild’'un gradient de charge hydraulique.
Elle est décrite par la loi de Darcy. Dans lesenik poreux trés peu perméables tels que les
argilites du site MHM, l'effet de I'advection estwssent négligé. Donc le gaz dissous dans le
fluide interstitiel au niveau de l'interface struct-massif migre principalement par diffusion
moléculaire, qui elle est quantifiée avec la loFilek présentée précedemment.

Le coefficient de diffusion effectif de I'hnydrogemans les argilites saturées du site MHM a
été estimé en utilisant des données de la litterdfeuratom, 1995) et des mesures réalisées a
I'eau tritiée. Les valeurs retenues sont de I'oxles. 10" m?.s™.

Le couplage de ces deux lois permet d’évaluerdaiption d’'un gaz produit au niveau d’'un
stockage par solubilisation dans le fluide intéidtpuis diffusion dans la formation.

5.2 Transfert biphasique homogene (sans endommagemenrd th roche)

Lorsque les débits évacuables dans le massif duisacinétique de dissolution sont bien
inférieurs a la production de gaz suite a la ciorosles aciers, la pression de gaz augmente,
si le volume qu'’il occupe n‘augmente pas de fagmportionnelle au débit généré. L'une
des voies de migration possibles est I'écoulemenaghase gazeuse dans le réseau poral, en
repoussant le fluide interstitiel. En fait, au rduedes interfaces gaz-eau, la différence de
pression, liée a la taille de pores suivant ladbiLaplace, contrble la stabilité des interfaces
et donc I'envahissement du milieu poreux par le §ata différence de pression entre le gaz
et le fluide interstitiel atteint la pression cé#qiile, le gaz va déplacer I'eau interstitielle dans
une partie de la porosité. Du fait de la plus geaprkssion capillaire liée aux petits pores, le
gaz s’écoulera préférentiellement dans les plus gooes. Ceci correspond a des conditions
d’écoulement biphasiquEn considérant une répartition homogene du gazcaélle du VER
(Volume Elementaire Réprésentatif), a partir dungipe de la conservation de la masse et de
la loi de Darcy, le mécanisme d’écoulement biphasigeut étre décrit par les formules
suivantes :

%( s‘ck)+olcivi+34)+Q¢" +Q =0  k=l,g 1.34

v :—kkrk(sk)(mpk + ptg) 1.35

k
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avecS la saturation en gaz ou en eau dans le miliewpare

n la porosité du milieu ;

Q%" le terme d’échange pour le composant i entre és@liquide et la phase gaz ;
Q¥ un terme source ou puit pour le composant i daphése k ;

J¥le flux de diffusion/dispersion ;

kX la perméabilité relative au gaz ou a I'eau.

La mobilité des fluides dans un milieu poreux dépdanc de la perméabilité intrinséque du
milieu, des perméabilités relatives fonction des&uration, elle-méme liée a la pression
capillaire. Des modeles définissant ces relatioms grésentés dansTableau 1-3.

Il est possible d’'analyser la stabilité de I'éconént en procédant a une comparaison des
forces présentes. Ceci peut étre fait en calcumntaleur du nombre capillaire Nan(
Billiotte, 1999), qui représente le rapport ente florces visqueuses et les forces capillaires :
nv
ycosé

Nc= 3B

avecy viscosité dynamique [Pa.s] ;
V vitesse de déplacement du fluide [}.5
y tension interfaciale [N. ;

@ angle de contact.

Suivant sa valeur, c’est-a-dire le type de la fateminante, la répartition du gaz peut étes
hétérogeéne et associée a un degré de saturatgaeeagiobal tres faible. En particulier pour de
faibles vitesses d’écoulement, et du fait que sgagité du gaz est faible vis-a-vis de celle du
fluide interstitiel, des instabilités locales kéa la dissipation d’énergie nécessaire pour
surmonter la force capillaire afin d’envahir lesrg® peuvent se développer et le gaz
progresser de facon préférentielle dans les plas pores. Sa répartition s’apparentera alors
au résultat d'un processus de percolation poureletdjn’y a pas de longueur de référence
donc l'impossibilité de définir un VER pour étabdies équations de bilans.

Au cas ou la vitesse de propagation serait imptetdfécoulement présenterait aussi une
instabilité qui peut étre quantifié a partir de papg des mobilités qui est représenté par le
nombre adimensionnel M :

M = He K 1.37
Hy kr,

avec 4, viscosité du fluide i, 1 = déplacant (gaz), 2 =ldég (eau) ;
k; perméabilité relative du fluide i, 1 = déplacaray 2 = déplacé(eau).

Du fait du fort contraste de viscosité entre le gak est le fluide déplacant et le liquide
interstitiel qui est le fluide déplacé, toute pévation au niveau du front de déplacement sera
avantagé et conduira au développement d’'une dmitaCe type d'instabilité est qualifié
d’instabilité d’origine visqueuse.
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Tableau 1-3 : Modéles de relation liant le degrésdéuration a la pression capillaire et les
perméabilités relatives au degré de saturation (&Cet al. 1999)

Degré de saturation en Perméabilités relatives en fonctio

=)

fonction de la pression du degré de saturation
capillaire
VGM &VGB 1 (1) VG :(m=1-1/n)
(van Genuchten- S, = T 1 72
Mualem /Burdine) 1+ (a'gvhc) K" = S(Z,{l— 1- Sﬂ%)m}

1 2m
ke =@~ smg"{l— S«N}
(2) VG :(m=1-2/n)

k" = va{l— L- sw)}

1 m
kS = (- swe){l— S}

BCM & BCB Y (3) BCM

(Brook et Corey- KW = gr+2+2/a
Mualem/Burdine) ' €

ke = -S,0)" -5 |

h, est égale a la pression (4) BCB
d’entrée de gaz k" = Svi;m
krg - (l_ Swe)Z[l_ S&\/—;Z//]]
BRB kW - SZ 1-(1— 1-2/y
(Brustsaert-Burdine) S = A ; r Wel- (1= Se) J
/8+ hc kg :(1_8 )3—2/y
GDM 1 W o —agh
1 ~5 g kr —e °

(Gardner-Mualem) S, = @+ Eag h.)e ?

1
kg — (1_e_5agh0)2
r
est le degré effectif de saturation de I'ehuest la hauteur équivalente a la pression

S

we

capillaire et égale ap—° .
P8

5.3 Transfert de gaz par microfissuration

Une autre voie possible de migration du gaz est diésa pénétration dans la texture et la
structure des phases minérales. Ce transfert dépemdorces de contact entre les phases
minérales, et plus particuliérement pour les mimérargileux, 'eau absorbée et I'eau
interfoliaire. La pression de gaz augmente jusg@igcre localement les forces de contact,
elle dilate la porosité et le gaz peut alors pregge dans une porosité locale ainsi créée dans
des pores qui ont alors une taille plus importaiutiec une pression de déplacement moindre.
A l'échelle microscopique, cette dilatation de largsité correspond a la formation de
microfissures localisées. Du fait de la faible vsité des gaz et de la faible affinité des
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solides pour les gaz, ce mécanisme de transfermpaofissuration permet le transfert de
guantités importantes de gaz.

Si la pression de gaz diminue, la microporositgal@ment créée se contracte mécaniquement
et I'eau peut venir réoccuper in fine toute la pitdd Associée au gonflement des minéraux
argileux au niveau des microfissures, une autatsedion du matériau argileux est possible.
Vis-a-vis de I'écoulement de I'eau, le matériauilatx étant redevenu totalement saturée,
celui-ci retrouverait une permeéabilité a I'eau precde sa perméabilité initiale.

Ce scénario est équivalent a celui de la propagationgue distance d’'une bulle de gaz dans
le milieu sans perturbation de celui-ci. L’analggesireté repose alors sur la composition du
gaz, la distance de parcours de la bulle, de Ha tairactéristique ainsi que de la fréquence
d’occurrence. Il permet de concevoir une situatana pression du gaz au sein du stockage
est limitée.

Dans une argile gonflante (smectite), le mécanidmenicrofissuration peut étre initié des
lors que la pression de gaz dépasse la pressigordiement. La pression de gonflement des
argilites qui contiennent des minéraux gonflantsissées conditions mécaniques d’'un
stockage est de I'ordre de 7 MPa.

Les résultats obtenus sur les argilites du site Midbhtrent que la pression effective de gaz
conduisant a une microfissuration serait d’env@dviPa (ANDRA Dossier 2005 Tome 2).

5.4 Transfert par fracturation

Si la pression de gaz continue d’augmenter, ilpessible d'atteindre le seuil de rupture du
matériau et du fait du champ de contraintes, ilseacréer une fracture qui s’orientera
perpendiculairement a la direction de la contramieeure. Pour les argilites du site MHM,
ce seuil de rupture est d’au moins de 12 MPa (ANIBRAsier 2005 Tome 2).

Comme pour une microfissuration, 1) I'extensiol@iverture d’une fracture sont fonction
de la pression de gaz et du flux de gaz associé, 2y a pas de déplacement d’'eau
significatif ; celle-ci ne se déplace que localetretrau moment de I'ouverture de la fracture,
seul le gaz peut s’y écouler sans entrainer d’éooeiht d’eau, 3) il y a autocicatrisation de la
du matériau en ce sens gu'’il revient a I'état €atua recouvrance de sa perméabilité initiale
n'est pas formellement établie, néanmoins des tedsuexpérimentaux (ANDRA Dossier
2005 Tome 2 établiraient un recouvrement de la perméabilileeau apres retour a I'état
totalement saturé en raison de la présence deamixérgileux gonflants.

Lors du transfert du gaz suivant ce mécanisme gl purement meécanique et
contrairement au cas d’un transfert biphasiquaul’e’est pas déplacée a I'avant du front de
pénétration du gaz. Il n'est pas possible d’apgida concept d’'un écoulement darcéen et les
équations qui y sont rattachées.

Un modele conceptuel de transfert du gaz a étdajgme pour ANDRA et il prend en compte
les différents mécanismes présentés ci-de$sgare 1-20:
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Figure 1-20 : Représentation schématique des eéiffisr mécanismes de
migration des gaz dans les argilites du Callovodddien (in
ANDRA Dossier 2005 Tome 2 Chap. 34)

5.5 La pression d’entrée de gaz

La pression d’entrée de gaz correspond a un seyikccolation lors de l'invasion d’un milieu
poreux saturé par un gaz. Elle est équivalenterition de pression d’entrée d’air définie
pour des équilibres capillaires. Il est a noteil@iagit d’'une pression relative par rapport a
celle du fluide saturant le milieu poreux. On pdahc caractériser cette grandeur a partir de
la courbe de rétention ou a partir des caractgue géométrigues des plus gros pores.
L’analogie physique (écoulement de deux fluides mistibles) entre I'invasion par un gaz et
I'intrusion du mercure pendant un essai de porasienést parfois utilisée pour définir sa
valeur, sous réserve d'effectuer une correctionqaat® du rapport surface/volume des
échantillons (Urai, 2001). En fait, la mesure ekpéntale d’'un tel seuil est extrémement
compliquée sur des roches a la fois peu perméakkensible aux variations de teneur en eau.
Plusieurs définitions et protocoles expérimentaxistent (Hildenbrand, 2003). La pression
d’entrée est fonction de la taille des pores atéemnectivité, du potentiel de I'eau, y compris
les composantes capillaire, osmotique et d’absmip8t du gradient de la montée en pression
du gaz imposée expérimentalement. Un fort gradigetit favoriser la création des
microfissures voire une fracturation qui changezaséuil de pression par rapport a un
chargement lent. De méme en laboratoire, la vitdesehangement en pression ne peut pas
étre inférieure a une certaine valeur, sinon |l&€éuwkes essais serait non acceptable.

Par exemple, pour une roche argileuse, en raissnpdgpriétés de surface des minéraux
argileux, de l'influence de forces agissant surrfedécules d’'eau et sur les ions du fluide
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interstitiel, il n’est pas possible d’établir unelation simple entre la pression du gaz, la
pression du fluide interstitiel et la pression dape. Ceci est lié aux termes additionnels du
potentiel matriciel (composantes osmotique et digitson). La pression d’entrée du gaz est
donc plus représentative que la pression capilliares ce cas. Horseman (1994) I'a définie
par 'expression suivante :

g

2
P 2|: ng+I_ID+Pwe_|_|e 138
r

ou [, est la pression de disjonctior,, la pression hydraulique du fluide interstitiel[ét
la pression osmotiquey,, est la tension interfaciale gaz-liquide etest un rayon
caractéristique des pores.

La perméabilité est une caractéristique physiqust da valeur est étroitement liée a la
connectivité et la taille de pores. C'est ce ramonent qui est a la base de nombreuses
relations, expérimentales ou théoriques, liantgioesd’entrée d’air et perméabilité par des
relations empiriques comme celle proposée par Ba@91) :

P.=ak™ 1.39
aveca etb deux coefficients (5,6 10MPa.m?, 0,346 ).

A partir de la relation de Cozeny-Karman, qui setaoduite dans le chapitre 2, et d'un
modéle de milieu poreux sous forme de capillairgindriques, on peut déterminer une
valeur de 1/3 pour le coefficiebt Cette relation bien qu’issue d’'un modele simplentlieu
poreux semble globalement vérifiée de facon erpeEntale Figure 1-21.
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Figure 1-21 : Relation entre la pression d’entréaidet la perméabilité intrinseque pour
des matériaux de faibles perméabilités (Euratonf91th ANDRA Dossier
2005 Tome 2 Chap. 34)
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5.6 Synthese

Un gaz sous pression peut se dissoudre dans ke fimiterstitiel d’'un matériau poreux
argileux saturé, mais cette quantité sera limitési gue I'exprime la loi de Henry. Parmi les
mécanismes possibles de transfert du gaz dissaus laeau, la diffusion moléculaire est
dominante et ce mécanisme peut s’exprimer paii ldeld-ick. Le couplage de la loi de Henry
et la loi de Fick permet d’évaluer la dissipatidnndgaz produit au niveau du stockage par
solubilisation dans le fluide interstitiel puisfdi$ion dans la formation.

Quand la pression de gaz atteint un seuil, corredgtt a la pression nécessaire pour vaincre
la résistance capillaire, le gaz peut pénétrer dansilieu poreux en déplacant I'eau
interstitielle. L’écoulement est alors convectifilgieut étre décrit a partir de la généralisation
de la loi de Darcy et du concept des perméabilgkgives (Bear, 1972 et Marle, 1972). Mais
si 'on considére des conditions d’application tigeuses, cette approche n’est pas
dirrectement applicable du fait d’'un phénoméne decglation qui interdit de définir un
Volume Représentatif Elémentaire.

Il est possible de coupler la migration de gaz deecomportement mécanique du matériau
argileux. Le transfert du gaz sera alors dépendesiforces de contact entre les particules et
des feuillets des minéraux argileux. La pression gd& augmentera jusqu’a vaincre
localement les forces de contact (cohésion), le pfaeetre alors dans I'espace poreux du
squelette solide et dilate localement la poroditgpeut alors progresser dans la nouvelle
porosité ainsi créée qui présente une taille phymrtante. A I'échelle microscopique, cette
dilatation de la porosité correspond a la formatlemmicrofissures localisées. Compte tenu de
la faible viscosité des gaz et de la faible affirdies gaz avec les solides, ce mécanisme de
transfert par microfissuration permet le transtirtquantités importantes de gaz, bien qu'il
s’agisse de microfissures localisées.

Si le flux de gaz est trop important pour étre &@éapar les mécanismes précédents, la
pression de gaz continue a augmenter jusqu’a dtteie seuil de rupture du matériau. Il va
alors se créer une fracture. Celle-ci s’orientepprdiculairement a la direction de la
contrainte mineure. D’apres les caractérisitquesami@ues moyennes des argilites, il faudrait
des pressions effectives de gaz supérieures a B pdBr que ce mécanisme s'initie. Bien
gue supérieure a la pression due au gaz génémode de propagation doit étre pris en
compte dans une analyse de sureté.

6 Conclusions

L'argilite du Callovo-Oxfordien est composée d’eéom 50 % de minéraux argileux, d’ou
une texture caractéristique qui définit des prdpsémacroscopiques propices pour un
stockage souterrain de déchets radioactifs suwartoncept multibarrieres. L’espace poral
est saturé par un fluide interstitiel. Du fait dettés petite taille des pores définis par ces
minéraux argileux, 'eau se présente sous plusigypes d’état dans la porosité de ces
argilites : de I'eau fortement liée et de I'ealbfament liée qui se situent dans les pores d’une
taille de quelgues nanometres a 20 nm. La succaur pésaturer de tels pores est de
plusieurs dizaines de MPa. Pour les mémes raismnperméabilité de ces argilites est aussi
tres faible.
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Entre les phases d’excavation et d’exploitatiomagbhase de post fermeture, les conditions
hydriques vont évoluer et elles provoqueront ureatlgation et une resaturation auxquelles
sont associés respectivement des phénomenes di¢ eettle gonflement. Le déconfinement
des argilites consécutif a la réalisation des ayesamodifie I'équilibre initial hydro-
mécanique de la formation et entraine le dévelogpénd’'une zone d’endommagement
(EDZ) a l'interface structure-massif, ou les cagastigues hydromécaniques (E, Vs, etc)
décroissent tandis que les caractéristigues dsférde masse (k) peuvent trés fortement
augmenter.

Du fait de la corrosion des aciers présents dassriature et les emballages de déchets, la
production de gaz sera trés importante et activelgngt une tres longue période. Hormis la
petite part du gaz qui se dissoudra dans le fluitkrstitiel d'aprés la loi de Henry et qui
diffusera dans le massif suivant la loi de Fick,ghkez produit s’accumulera dans I'espace
résiduel du stockage, ce qui engendra une augrmniintinue de sa pressioQuand la
pression de gaz atteindra le seuil pour vaincneésistance capillaire, le gaz pénetrera alors
dans le milieu poreux en déplacant I'eau inteedld@i La migration de gaz est aussi possible
grace a un couplage avec le comportement mécadiggi@rgilites au travers des forces de
contact entre les solides du squelette argileugasir d'un certain seuil, I'énergie du gaz est
suffisante pour vaincre ces forces et engendrer meofissuration. Le gaz peut alors
progresser dans une porosité de taille d’'accés phportante ainsi créée. A ['échelle
microscopique, cette dilatation de la porosité espond a la formation de microfissures
localisées. Compte tenu de la faible viscositégirset de la faible affinité des gaz avec les
solides, ce mécanisme de transfert par microfiisargpermet un transfert de quantités
importantes de gaz, bien qu'il s’agisse de micsoniies localisées. Si le flux de gaz est trop
important pour pourvoir étre évacué par les méoaess précédents, la pression de gaz
continuera a augmenter jusqu’a atteindre le seuibigture de I'argile. Il va alors se créer une
fracture. Celle-ci sera orientée perpendiculairdn@eta direction de la contrainte mineure.
Pour les argilites du site MHM, il faudrait des gsi®ns effectives de gaz supérieures a 12
MPa pour gue ce mécanisme s'initie.

La perméabilité est un important parametre pouridela capacité de transfert de masse d’'un
fluide dans la porosité d’'un matériau. Dans lespithes suivants, nous présenterons les
résultats d’études expérimentales de la perméabilitgaz d’échantillons d’argilites prélevés
a différentes positions par rapport au puits d'acde site MHM afin de caractériser leur

endommagement mécanique et hydrique et ainsi quiliénce de 'EDZ sur la perméabilité.
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Chapitre 2 Mesures de la perméabilité au gaz
Introduction

La perméabilité est une propriété caractéristiqua chilieu poreux a se laisser traverser par
un fluide saturant son espace poral sous l'effeb djradient de potentiel. C'est un parametre
important pour quantifier la capacité de transféet masse des matériaux poreux. De
nombreux travaux ont été effectués pour cherchedi@r 'endommagent a la perméabilité
afin de développer des modeles numériques pouirerésed comportement hydromécanique
des ouvrages tout au long des différentes phase$sedd’'un stockage souterrain de déchets
nucléaires. Ce chapitre sera consacré a la mesueepgrmeéabilité au gaz.

Tout d’abord, les différentes méthodes de la medark perméabilité seront présentées avec
leurs avantages et leurs inconvénients et leur phdiapplication respectif sera précisé. Des
résultats obtenus en relation avec le site de Midirg aussi présentés.

Puis, nous nous concentrerons sur la mesure derlaéabilité au gaz par la méthode

transitoire dite du ‘pulse test’, en exposant iegpe de cet essai, les équations le décrivant,
les solutions de ces équations en fonction desitwonsl d’essai et enfin nous présenterons
une optimisation des conditions expérimentalesdifibtenir une sensibilité maximale.

Enfin, nous présenterons le dispositif expérimedtatentre de Géosciences qui a été utilisé
pour ce travail, et en particulier la validation de banc de mesure de trés faibles

perméabilités et les méthodes d’interprétationogt été développées dans le cadre de cette
étude.
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1 Les différentes méthodes de mesure de la perméatsli

Il existe différentes méthodes de mesure de la @abitité. Globalement, elles peuvent se
classer en deux catégories : les méthodes en rgmgmeanent et celles en régime transitoire.
Le choix d’'une méthode dépend de la valeur detenpabilité du matériau étudié. Eaure
2-1illustre la gamme de variation de perméabilitéatzhes et le type de méthode de mesure
de perméabilité utilisable.

Log k [m7]
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Figure 2-1 : Intervalle de variation de la perméktdi en laboratoire mesurée sur
différents échantillons intacts a température amteaet sous pression de confinement
de 10 MPa (d’aprés Brace.1980 in Read et al. 1@88;ile coll, 2005)

1.1 Meéthodes en régime permanent

Le principe des méthodes en régime permanentstersimposer aux deux extrémités d’'une
éprouvette des conditions de charge hydrauligustaates et a mesurer le débit de fluide
s’écoulant au travers de I'échantillon. Au-dela refucertaine durée, la stabilisation des
charges dans I'échantillon conduit & un flux massigonstant. La valeur de ce flux permet de
calculer la permeéabilité intrinseque a parti delda de Darcy, des caractéristiques de
I’échantillon et de celles du fluide de mesure.

Pour I'eau

Lorsque, pour mesurer la perméabilité, on utilisel'dau en tant que fluide de mesure, la
compressibilité de l'eau est supposée négliged#epulement horizontal est supposeé
unidimensionnel, et la valeur de la perméabilitéinseque est calculée avec la relation
suivante :

k= QLML 2.1
APLA

avec Q débit traversant I'éprouvette, }.81] ;
U viscosité dynamique de l'eau, [Pa.s] ;
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L longueur de I'éprouvette, [m] ;
A section de I'éprouvette, [m?] ;
AP différence de pression entre les deux extrémid&®gdrouvette, [Pa].

Généralement, la validité de la loi de Darcy eshiad, ce qui signifie que la mesure de débit
n'est effectuée que pour un seul couple de valdesspressions imposées, alors qu’en toute
rigueur, il serait nécessaire d'effectuer la meslealébit avec différent couples de pression
afin de vérifier la proportionnalité entre débitgeadient hydraulique en particulier pour des

milieux tres peu perméables.

De méme, afin d’augmenter la sensibilité de la mesle gradient hydraulique imposé est
souvent trés important, jusqu’a plusieurs milli@ssans commune mesure avec les gradients
naturels, souvent trés inférieurs a l'unité. L'ideEnde la valeur de la perméabilité pour ces
deux conditions, méme si les écoulements sont dosijlaminaires, devrait étre validée pour
des milieux faiblement perméables.

Pour le gaz

La viscosité dynamique d’'un gaz est d'un ordre cendeur plus faible que celle de I'eau.
L'écoulement d'un gaz dans un milieu poreux nétedstaucoup moins d’énergie que celui
de I'eau. Aussi la mesure de la perméabilité d’ulem poreux avec un gaz sera beaucoup
plus sensible qu’avec un liquide.

En prenant en compte la compressibilité du gagnetupposant que I'équation d’état du gaz
est linéaire, la perméabilité intrinseque peutgragrer par (Le Guen 1991) :
2P, [L[u

k=—W———"—— 2.2
(P22 - HZ)DO‘@V

avec P, pression atmosphérique (de référence), [Pa] ;

P, et P, pressions absolues imposées aux extrémites deuégite, [Pa] ;

M viscosité dynamique, [Pa.s] ;

L longueur de I'éprouvette, [m] ;

A section de I'éprouvette, fin;

Q, flux volumique, [ni.s".
Si I'on considére une éprouvette cylindrique dem de longueur et de 40 mm de diamétre
et avec une porosité effective égale a 10 %, leSedude mesure nécessaires pour déterminer
une perméabilité donnée sont présentées darableau 2-len fonction du fluide de mesure.

Tableau 2-1 : Durée de mesure en fonction du fldelenesure

Eau Argon
k (m?) Temps d’équilibre Débit Temps d’equilibre  Débit
10"’ 1(mois ) 6,92dcm’.h"] 0,7 (h) 7281cm>.h]
10 10 (mois ) 0,699cm’.hY] 6,9 (h) 72dcm’.h’]
10" 101 (mois) 0,069[cm>.h"] 69,(h) 73cm’.h’]
10%° 1008 (mois) 0,16cm”.j ] 29 (j) 7,2dcm’.h]
10° 10077(mois) 0,017cm’.j 7] 288 (j) 0,79cm’.h’]

Not : Les mesures sont supposées étre réalisésdastempérature constante de 30°C, le gradiengeha
est égal a 10 pour I'eau e§PP,= 0,1 MPa et P= 0,3 MPa pour I'argon ; critére du temps d'éduidi :
écart relatif entre débits entrant et sortant ieféra 1%.
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On constate qu’en deca de’#0n?, les mesures en régime permanent sont irrb&isaar le
temps d’obtention du régime permanent est trop napb (plusieurs mois) et que le débit est
extrémement faible. Une augmentation du gradiemheetout au plus un gain d’'un ordre de
grandeur vis-a-vis du débit & mesurer tout en saadnze le temps nécessaire pour obtenir le
régime permanent est inchangé.

Pour des valeurs de perméabilité inférieures & dietite, des méthodes en régime transitoire
doivent étre utilisées.

1.2 Méthode en régime transitoire

La méthode en régime transitoire dite du ‘pulsé &=t fondée sur le phénomene de diffusion
d’'une pression dans un milieu poreux. Elle a ét@alament proposée par Brace en 1968 pour
la mesure des tres faibles perméabilités en ladioeat

Brace propose de considérer un ensemble isolé c@mgaine éprouvette cylindrique de
milieu poreux dont chaque extrémité est connectéa ééservoir. Le tout est saturé par un
gaz de mesure, mais cela peut aussi étre un ligaikx des conditions de pression et de
température fixes.

La méthode consiste a injecter a l'instaptat 'amont de I'éprouvette, une masse de fluide
sous pression, via une augmentation de la pressiggservoir amont. Au fur et a mesure de
la pénétration du fluide dans I'éprouvette, laspren dans le réservoir amont décroit tandis
gue celle dans le réservoir aval augmente en raikoriransfert de masse induit par la
différence de pression entre les deux extrémitd®gdmuvette. A partir des caractéristiques
du fluide de mesure, du volume des réservoirs gédelution de la pression dans chacun des
réservoirs en fonction du temps et moyennant cersahypotheses sur I'écoulement, Brace
montre que la différence de pression entre lesrvése présente une décroissance
exponentielle et il propose une méthode pour détenmla perméabilité de I'échantillon a
partir du temps caractéristique.

Avant l'injection, la condition d’'une pression umife dans I'échantillon nécessite une phase
d’équilibre dont la durée est plus ou moins longa®n la perméabilité du matériau et qui
dans certains cas, théoriguement, peut étre tingsiéo

Mesure avec un liquide

Il est aussi possible d’utiliser un liquide en tgoe fluide de mesure. Comme dans le cas d’un
gaz, les variations de pression dans les réserdoins liées aux échanges de masse avec
I'éprouvette par I'intermédiaire de la compres#i®itu liquide. Celle-ci est peu importante et
du méme ordre de grandeur que celles des résemtods I'éprouvette. Dans I'éprouvette,
I’équation décrivant I'écoulement unidimensionest :

oP _K, 9°P

2.3
ot S, x°

Avec K, [m.s'] coefficient hydraulique ;
S [m™] coefficient d'emmagasinement spécifique de laeoc
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Hsieh et al. (1981) ont proposé une solution aiplgt de I'équation (2.3) décrivant
I’évolution de la pression. Cette solution permetdéterminer le coefficient hydraulique et le
coefficient d’emmagasinement spécifigue de la roeheprocédant a un ajustement des
courbes expérimentales et théoriques de I'évoludEmpressions dans les réservoirs.

De nombreuses études ont été réalisées pour mdésyrerméabilité a I'eau des argilites par
la méthode du ‘pulse test’ (Heitz, 1998 ; CosteQ9a9 Skozcylas, 2001 et Escoffier, 2002
etc.). LeTableau 2-2présente une synthése des valeurs mesurées peugchantillons
d’'argilite du site MHM par cette méthode. On y dats que largilite saturée de
Meuse/Haute-Marne présente une perméabilité igmms mesurée a I'eau comprise entre
10%° et 10%m2.

Parmi ces études, Escoffier (2002), en procédamteaanalyse pour le dimensionnement de
son banc de mesure, a montré que le rapport eetrenbgasinement de I'éprouvette et

I'emmagasinement des réservoirs influence fortenemsensibilité du dispositif de mesure.

Des lors, le volume des réservoirs devrait done atlapté aux valeurs de la perméabilité et
du coefficient d’emmagasinement des matériaux. &l@éterminé un intervalle de valeurs

optimal pour ce rapport (0,03 — 3). Compte tenu casctéristiques des argilites du site
MHM, le coefficient d’emmagasinement du résensipérieur doit étre compris entre£0

et 10" m? pour des éprouvettes 38 mm de diamétre et 15lenhauteur.

Néanmoins la durée des essais est tres longueisdpamar les mesures de Escoffier qui a noté
gue la corrosion de I'acier inoxydable dans lesrugsrs peut perturber la pression et conduire
a une augmentation de pression amont alors qu&teexn flux de masse vers I'échantillon.

Tableau 2-2 : Valeurs de perméabilité a I'eau méearsur des échantillons
d’argilites du site MHM

Forage Référence Cellule Cote Perméabilité [m?] ERxéfce
EST02429 496,2 lg- 102 Heitz (1998)
EST02078 425,6 18- 10

EST104 EST02243 463,2 18- 102 Coste (1999)
EST02288 470,9 1%- 10%
EST02159 447.9 16 Escoffier (2002)

EST204 EST05067 453,7 10
EST05581 463 16- 104

EST205 EST05743 501 IEP-_ 10 Skoczylas (2001)
EST05629 474 10 Koriche (2004)
EST05743 502 16"

Mesure avec un gaz

L'utilisation du gaz comme un fluide de mesure denméthode du ‘pulse test’ présente les
avantages suivants :

— essai plus rapide et plus sensible en raison fédie viscosité du gaz ;
- fluide inerte qui n'a pas d’effet chimique sur &ture des pores. Plusieurs études
ont montré que l'argilite de MHM était tres seneildl la composition chimique de

I'eau mise en contact avec les éprouvettes. Laatiion d’'un gaz permet d’éviter ce
probléme d’interaction chimique fluide-matrice recke.
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Inversement, il est nécessaire d’éliminer le liguidterstitiel afin que le gaz puisse circuler
dans la totalité de I'espace poral. Si cette élatiom est compléete, la mesure quantifiera la
perméabilité du matériau sous réserve que la ®extait pas été altérée lors de I'élimination
de la phase du liquide. Si du liquide interstisebsiste, la valeur mesurée sera celle de la
perméabilité effective pour le degré de saturagoncours. A priori aucune méthode de
désaturation partielle ou totale ne permet de daisstact I'espace poral d’un matériau
argileux en raison des forces capillaires qui seeldppent. Dans le cas des argilites du site
MHM, il n'est pas possible d’évaluer formellemertte influence du fait de I'absence de
mesures de perméabilité a I'eau dont la justessétablie. Par ailleurs, la sensibilité de la
texture des argilites du site MHM au chimisme d’wswution mise en contact ou a une
désaturation compléte introduit un biais sur unsurede la perméabilité intrinseque avec un
liquide ou un gaz saturant totalement leur porodl&anmoins en utilisant un gaz en tant que
fluide de mesure, on élimine les interactions geetghimique avec les argilites, De plus en
raison de la tres faible taille des pores, uneldaifariation de position relative des particules
correspond a de larges variations des interactemise particules ce qui aurait pour
conséquence de limiter les déformations de textwssi une désaturation par un séchage a
faible températrure (60°C) ou trés graduel limitetas modifications de texture (Gasc-
Barbier, 2004) et permettrait d’assimiler la valeer perméabilité effective mesurée a celle
de la perméabilité intrinseque.

Les avantages étant prépondérants, c’est cetteodetle mesure de la perméabilité qui sera
utilisée dans cette étude a partir d'une adaptatiodispositif expérimental mise au point au
centre de Géosciences par Le Guen (1991). La puoedékpérimentale et le banc de mesure
seront présentés en détail dans la section seivant

1.3 Autres méthodes de mesure ou d’évaluation de la pméabilité
Méthode de Koseny-Carman

La perméabilit¢é d'un milieu poreux peut étre cadeulavec des relations analytiques
empiriques ou reposant sur une analyse physique.rélations font intervenir différents
termes censés prendre en compte la géométrie des pode leur connectivité.

La relation plus connue est la relation de Koseayrtan (1937), dont I'expression est :

k =c, (B 2.4
° 1-n)?
ou ¢, facteur de forme des pores ;
s surface spécifique (surface des pores par unitdndese du matériau). Ce parametre

représente en quelque sorte la taille moyenne aes p
n porosité du matériau.

En 1962, Olsen a testé cette équation sur desesargil il a montré que cette équation n’est

pas adaptée pour ce type de matériaux. En effdg équation se base sur une hypothese
d’une distribution unimodale des pores. Ce quitpes le cas pour les argilites étudiées.
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Détermination de la perméabilité a partir d'un essade transfert hydrique

Cette méthode s’appuie sur la théorie d’'un trahsfermasse en milieu poreux partiellement
saturé (Coussy et al. 2001), Elle consiste a étddieinétique de la perte de masse d’'une
éprouvette présentant un degré de saturation uméfolorsqu’elle est placée dans une
ambiance a HR contrélée. Parmi les travaux réabsésies échantillons d’argilites du site
MHM avec cette méthode (Heitz, 1999 ; Estelle, 20Gfxha, 2004 ; Koriche, 2004 et
Pham, 2006), on a retenu ceux de Hoxha qui a chopsrtir de ses mesures une équation
empirique de Gardner-Mualem, pour lier la permdgbilau liquide a I'humidité
relative Figure 2-29 :

K, = K, & D,
Avec a = 0,15 etKo= 1,7 10°° m.s* etHR I'humidité relative de I'air (>60 %).

Cette méthode permet donc de déterminer indirectelagerméabilité a I'eau d’argilites non
saturées, voire celle du matériau saturé par edtipn.
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Figure 2-2 : Evolution de la perméabilité relatigel’eau des argilites du site
MHM en fonction de I'humidité relative d’air (Hoxh2004)

2 Mesure de la perméabilité au gaz par la méthode ‘Rse test’

2.1 Le principe de ‘Pulse test’
Le principe de la mesure est schématisé skiglare 2-3

L'ensemble est pressurisé avec une presBipoonnue pendant une certaine durée. Cette
phase de pressurisation a pour but d'obtenir unenan@ression uniforme au sein de
I’échantillon et dans les réservoirs avant le détement de I'incrément de la pression a
I'amont (le pulse). A linstantt une surpressionP, est imposée dans le réservoir amont et
donc a la face amont de I'échantillon. L’évolutiam cours du temps de la pression a I'amont
et a l'aval ainsi que la différence de pressidtit) entre les réservoirs est enregistrée, et ce, a
priori, jusqu’a I'obtention d’'un nouvel état d’étjbre de pression uniformief (Figure 2-4.
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Réservoir C Réservoir

Amont échantillon Aval

Figure 2-3 : Principe du dispositif expérimentalysola mesure de la
perméabilité suivant la méthode du Pulse test

P APQ incrément de la pression
PO+APC
Pam
== Pf
PC T
Injection de la pression
0 >
to f

Figure 2-4 : Evolution de la pression dans les resgs amont (Pam) et
aval (Pav) pendant la mesure

Les courbes d’évolution de pression dans les réssrgermettent de calculer la valeur de la
permeéabilité soit en utilisant des abaques préatadht établis, soit par la méthode de Brace,
soit par une méthode d’inversion, qui seront prigsandans la section suivante.

2.2 Equation générale de la diffusion du gaz dans I'éemtillon
Dans le cas ou le gaz est le seul fluide présard B&chantillon avec une porosité constamte

et que le gaz diffuse uniformément dans I'échamtjlla conservation de la masse s’exprime
par I'équation suivante :

n%mtﬁ,&):o 2.6

avecv est la vitesse moyenne d’écoulement du gaz.
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En considérant que la loi de Darcy est valide lewant, que I'équation d’état du gaz est
connue, que I'écoulement est unidimensionnel et kpféet gravitaire est négligé, cette
équation devient :

d0(, poP oP
—|K=—1|=Bno— 2.7
ax[ /,laxj p pat

avec k perméabilité intrinséque du milieu poreuxtm

W viscosité dynamique du gaz [P3.s

p masse volumique du gaz [kg’in

S coefficient de compressibilité isotherme du gazrdsure [P dp/p = p.dP.

k, 1,0 dépendent peu ou prou de la pres$tpdonc le terme de gauche de I'équation (2.7)
peut étre développé :

2
Ma P +(£6_k + 56_,0 +k’0MJ6_P5_P

U ox*> \uoP puoP oP ) 0x ox
En considérant qugg est égale g, I'équation (2.7) peut donc s’exprimer :
2
0 S{E%Jrﬂwa(l/y)j( ] _ Bnu P » g
ox k OP oP ox k ot

Le fort non linéarité de I'équation (2.8) pose des diffiesipour sa résolution. En posant les
hypothéses simplificatrices suivantes :

- ,BG—P est négligeable vis-a-vis Gaek et/ou(nﬂ'g an
0x 0X k o
M est négligeable.
oP
Cette équation peut se réduire a la formule stévan

"f ﬁk(

, un terme qui décrit la dépendance de la perrigabhis-a-vis de la

] _Bmnop 2.9
K ot

avec 5, =——
A=y oP
pression.

Si I'on suppose que la perméabilike est constante et qu’il n’y a pas de couplage m§oa,
on aboutit a I'équation différentielle suivante guésente une forme trés simple.

0°P _ B oP
ox’ k ot

L’introduction des conditions aux limites et inlda, permet de résoudre analytiqguement cette
equation.

2.10
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Conditions initiales

Dans la méthode du ‘pulse test’, a I'instant aljtla pression est uniforme dans le systeme et
un incrément de la pression de gaz est imposéldaéservoir d’amont, donc on a:

P(x,t=0) =R, ; pourD<x<L 2.11

P(x,t=0) = R,+AP, ; pour x=0 2.12
Conditions aux limites

Le principe de conservation de la masse permeomeuler des relations liant les conditions
aux limites au niveau des extrémités de I'échamtilavec la pression dans le réservoir
correspondant.

Pour le réservoir d’amont, la diminution de la neads fluide de mesure pendant I'intervalle
dt est égale a la masse de fluide entrant dans héilba par sa face amont. La masse de
fluide contenue dans le réservoir amont a l'instast égale a :

pam(t) . Vam.

En considérant la relation liant la masse volumigua pression, cette variation de masse est
donc égale :

d(olV,,)

0o, 0P oP
=Vam 5 ) 5=V —)e 2.13
dt x=0,t>0 am |10]3) ll ot ) am w Q) m ot )x—O,t>0

Le flux massique pénétrant dans I'échantillon pafiate amont est égal a :

_1d(pVay) 2.14
A dt '

avecA section de I'échantillon.

D’apres la loi de Darcy, il est aussi égal a :

u 6X x=0,t>0

En égalant les expressions (2.14) et (2.15), oremblexpression de la condition & la limite
amont :

a_P - Vamluﬁ (a_Pj — Vamluﬁ dPam 2 16
ox KA \0t) o KA dt '

De méme, I'expression de la condition a la limialaest :

a_P__vavyﬁ(a_Pj _ Vo uB P, ) 17
ax KA dt)_ ., KA dt '
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2.3 Solutions de I'équation

L’équation de diffusion avec les conditions inial et limites peut étre résolue par les
différentes méthodes suivantes: la solution siideli de Brace, analytiquement ou
numériguement.

La solution simplifiée de Brace

Cette méthode a été proposée par Brace & al (1&88)se base sur I'hypothése que la masse
de gaz contenue dans I'échantillon est négligeatd&r-vis de celles contenues dans les
réservoirs amont et aval, que le gradient de pressst uniforme dans I'échantillon a tout
instant et que I'accumulation dans I'échantill@st Bégligeable, En pratique cette hypothése
est vérifiée dés lors que le volume des résenasitsupérieur a celui de I'espace poreux de
I’échantillon :

0P _ P, () = Pu(t) _ _AP(t)
ox L - L

2.18

Combinée avec les conditions aux limites aval ebramet sous réserve de considéper
constant dans l'intervalle de pressidR,, on obtient :

AP(t)=4P, ! )
avec :
a= K AL 1 2.20
HB L \Vam Vo
L’évolution des pressions amont et aval est dégatr les expressions :
Pun(®) =P, = AR, [0
am av
Vam —at
P, -P,(t)=AP, —2" [ 2.21
Vam +Vav

ou P; désigne la pression finale d’équilibre dont laevalest donnée par :

Vv
P, =P, +AP —2" — 2.22
V. +V

am av

La solution analytique

En considérant que la perméabilité est constaegesoblutions analytiques de I'équation de
diffusion (2.10) avec les conditions décrites césles ont été explicitées par Carslaw &
Jaeger(1959). Ces équations ont été reprises pehd&dsal (1981), etc. et elles ont été
formulées sous forme adimensionnelle pour un teahsfe masse décrit par I'équation de
Laplace :
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uP 15 ex-agt )+ 5760 1¢)
DR, 147 +3 TG+ I+ IR+ I+ )

Pn-Fh__ 1 & exd-a@ \¢ -9417)
- +22 2 4 2 2 2 2 2.23
AP, 1+(+3 A1+ +92+ 9+ )17 +(¢? +9¢ + )cosq,
avecg, racines de I'équatiotang = M
¢ 1{ ¢
Kt kt . . . .
=—= un arametre lié aux caractéristiques hysiques ftluide
LZSS i p q pnysiq

(compressibilité, viscosité dynamique) a la pernigépau temps et les caractéristiques de
I'éprouvette (longueur et porosité) ;

S. AL . - . , : :
{ :SS— :T/ﬂ' qui quantifie le rapport entre 'emmagasinement@shantillon et celui du

réservoir d’amont ;

S, V. . - . . .
ﬁ:S—dziqw qguantifie le rapport entre les emmagasinemelets réservoirs aval et

u am

amont.

Les termes de ces deux seéries décroissent assdemant et il est donc aisé de calculer
I'évolution des pressions des lors que les racipesnt été calculées. L'ensemble a été mis

en ceuvre dans une feuille de calcul Excel assaciéee macro pour la détermination des
racinesy,, .

La méthode numérique

Avec le développement de l'informatique, des mé#sodumériques sont largement utilisées
pour résoudre des équations non linéaires comnggidiéeon de diffusion. La méthode de

différences finies a été utilisée pour écrire umgpamme qui permet de simuler I'évolution de
la pression de gaz ainsi que la distribution dedgaws I'échantillon lors d’'un essai de mesure
de la perméabilité suivant la méthode du « pulseste

La méthode de Brace est la plus simple et la plasque a utiliser. Cependant elle néglige la
porosité du matériau, ce qui peut influencer sigaiivement I'évolution des pressions dans

le cas de faibles perméabilitéEidure 2-5. Par comparaison avec les évolutions des
pressions prédites par la méthode numérique, lieahde n’utiliser la méthode de Brace que

pour des matériaux dont la porosité est inférieut®o. Trimmer (1981) et Hsieh et al. (1981)

ont conseillé que le volume de réservoir d’'amortit a0 moins deux fois plus grand que le

volume de la porosité effective de I'échantillorupassurer la validité de la mesure suivant
cette méthode et leur interprétation.

La solution analytique suppose que les coefficidet$équation de diffusion sont constants,
ce qui est une condition restrictive, surtout densas de l'utilisation d'un gaz. Pour respecter
cette hypothése, il est donc nécessaire de nartitjige de faibles incréments de pression.

L'utilisation de la méthode numérique permet deffdachir des limitations de ces deux
méthodes et elle est en ce sens plus répanduen@@eypeson usage nécessite la définition
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d’'un critere pour apprécier la qualité de l'ajustgmentre les courbes expérimentales et
numeériques de I'évolution des pressions.

Le temps d'écoulement(h)
1 20 40 &l 20 100 120 140 1&0 180 200

—+— Brace —=— n=0.01%
n=1% n=2%0

-200 4 —— n=5% —+—1=18%

Logi DR HDEI+ 1000}

Figure 2-5 : Comparaison de I'évolution de la diffédce de pressions des
réservoirs prédite par la solution simplifiee deaBe et celle obtenue par la
méthode numérique pour différentes porosité (k Z-10?)

2.4 Optimisation des parametres

En réalité dans un milieu poreux, I'écoulement hjgss purement visqueux et une partie de
I'écoulement du gaz est lié a un écoulement-glissgngui est souvent appelé effet de
Klinkenberg. Physiquement, I'effet de Klinkenberst significatif lorsque le libre parcours
moyen des molécules de gaz est proche de la thlepores. Il s’en suit un plus grand
nombre de collisions moléculaires avec la surfac@ate par rapport aux collisions entre les
molécules de gaz. Sachant que suivant la théaisstgjue des gaz, ce nombre de chocs est
directement lié a la pression il en découle uneifitation de la répartition des pressions
dans I'échantillon par rapport a celle définie pae variation linéaire de la pression au
travers de I'échantillon entre les pressions amainaval. En conséquence la perméabilité
calculée a partir de la formule de Darcy est refiéla perméabilité intrinseque du milieu
poreux, mesurée avec un liquidk, , par la formule proposée par Klinkenberg :

k, = ko{l+£j 2.24
P

m

avec Pp la pression moyenne dans [I'échantillon et coefficient de Klinkenberg
caractéristique du milieu poreux considéré.

En considérant une pression moyenne suffisammepbriante, cet effet Klinkenberg
s’estompe.

Pour des milieux poreux avec des pores trés get#gjue les argilites, I'effet de Klinkenberg
peut étre significatif et donc la perméabilité nrésun’est qu’'une perméabilité apparente qui
est fonction de la pression.

Une augmentation de la pression permet de dimitia#et de Klinkenberg. Il est donc
recommandé d’utiliser une pression de gaz relatrgrgélevées (P> 5 MPa) pour effectuer
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une mesure de permeéabilité au gaz d’apres lesnreemdations de Peach (1984), citées par
Le Guen (1991).

Si 'amplitude de lincrément de pressionP, est important, la dépendance de la
perméabilité vis-a-vis de la pression interne dez gae peut pas étre négligée

(termeg, :%Z—E). L’équation décrivant I'essai du pulse testaets la formule (2.9) qui ne

peut étre résolue que numeériquement. Il est donsaillé de n'utiliser que des incréments de
pression dont 'amplitude est inférieure & 10 %la@ression initialePy, afin d’éviter de
devoir résoudre cette équation (Walder & Nur, 1986)

Le volume des réservoirs est un parametre impoganjoue directement sur la durée de
I'essai pour mesurer une trés faible perméabilitdvec une analyse paramétrique de
dimensionnement, Hsieh (1981) et Escoffier (200%) donné des conseils sur le choix du
volume des réservoirs. D’aprés la solution de Brguas le volume des réservoirs est petit et
plus les conditions de mesure d'une faible perntiééalsont favorables. Le gaz de mesure
choisi a été de I'argon a 30°C et la pressiondldta été fixée a 6,5 MPa.

L’équation d’état des gaz étant fonction de la térafure, les pressions du gaz peuvent étre
perturbées par des fluctuations de températursaquiliees aux performances du dispositif de
régulation de la température de I'enceinte contet@manc expérimental. Pour minimiser
cette source de perturbations, la variation detaperature doit étre maintenue a une valeur
de consigne avec un écart de +/- 0,1°C.

Parmi les gaz de mesure potentiellement utilisalsksls deux ont été considérés, I'hélium et
I'argon. Le premier en tant que substitut a I'’hygioe permet de s’affranchir des problemes
de sécurité liés a la réaction explosive de I'hgére en présence d’'oxygene. Le second en
raison de taille de sa molécule qui permet de mgamles problémes d'étanchéité du
dispositif expérimental. Ces deux gaz sont desdifaparfaits qui assurent une absence de
réactions chimiques avec les différents constimiahdés échantillons. D’autre part leur
équation d’état est proche de celle des gaz psriait particulier pour I'hélium. Néanmoins
I'ensemble des termes disponibles pour exprimegtpgmtions d’état respectives ont été pris
en compte.

3 Dispositif expérimental de mesure de perméabilité

Le banc de mesure des trés faibles perméabiligsodible au centre des Géosciences se
compose d’'une cellule biaxiale et son environnendenthargement, d’'un circuit gaz, et de
différents capteurs. L'ensemble est placé dans eneeinte dont la température est
rigoureusement contrélée (les écarts de températumeinférieurs a +/-0,1 °C).

La cellule biaxiale se compose de deux pistons, thobile et I'autre fixe, qui sont perforés
axialement sur toute leur longueur afin de perraattr libre accés du gaz aux extrémités de
I’échantillon. L’échantillon cylindrique avec unainétre de 40 mm et un élancement compris
entre 1 et 2 est placé entre les deux pistons.

Le circuit gaz est constitué d'éléments en inoxb€l) raccords, réservoirs et vannes

commercialisés par la société SWAGELOQKL'étanchéité au niveau des raccords est
assurée par des contacts métal-métal (systémeveés HWWAGELOCK pour les raccords
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fixes et a joints plats VCR pour les raccords déaoles). Les vannes utilisées sont des
vannes NUPR® dont la particularité est de présenter une exuellétanchéité au niveau de
I'équipage mobile vis-a-vis de I'extérieur (soufflmétallique). Inversement elles présentent
un volume interne relativement important, de 'erdie 4 crii Pour éviter toute perturbation
de la température dans I'enceinte, ces vanneséspiippées d’'un actionneur pneumatique qui
permet de les manceuvrer sans ouverture des patderteinte. Une vanne principale
permet de diviser ce circuit en deux parties isléenstituant alors le volume amont et le
volume aval. Des vannes secondaires permetterttodnction ou la purge du gaz, la
réduction du volume du circuit ou l'isolement dertigs du circuit. Bien que le diamétre
interne des tubulures utilisées soit faible (2,28)res volumes morts des vannes, capteurs et
raccords conduisent a des valeurs de volumes aetantal relativement importantes : 17,2
et 25,6 cm respectivement. Un réservoir de grand volume @22®%) a été ajouté dans le
circuit d’amont pour certains essais afin d'imposee pression pseudo-constnate.

Un capteur de pression différentielle de haute ipigt (EFFA’ GA 64/5000C + 0,5 MPa
linéarité 0,1 %EM, pression de ligne 20 MPa) peroret mesure de la variation de pression
entre les volumes aval et amont. Deux capteursesipn (DRUCR PDCR 910 13,5 MPa
linéarité 0,1% BSL) permettent de mesurer la poesde gaz dans chacun des volumes. Leur
utilité est réelle, soit pour contréler I'étanclééites volumes, soit pour déterminer la pression
d’entrée de gaz. La mesure de la différence desjpresavec ces capteurs est moins précise
gue celle donnée par le capteur différentiel.

Un capteur de la température permet de suivre deisitions de température de I'enceinte.
Deux controleurs pression-volume GD@ermettent de générer les deux contraintes besial
(axiale et de confinement). Un capteur LVDT (+/58L.&hm, linéarité 0,1%) externe avec une
résolution de 1um permet de mesurer le déplacelmegitudinal de I'’échantillon. Ce capteur
est placé a I'extérieur de la cellule.

L'ensemble des signaux délivrés par ces capteurd somérisés et enregistrés par
I'intermédiaire d’'un systeme d’acquisition qui petnde contréler la fréquence d’acquisition
et de visualiser I'évolution des différentes gramdedéfinies ci-dessus.

Ce banc de mesure de la perméabilité est représeatéle schéma ci-dessusEgure 2-9
tandis que ld&igure 2-7en donne une vue photographique.

Capteur différentiel

+ o

Réservoir auxiliaire
GDS

jagquette

GDS _E: . | 1 échantillon Bouteille de gaz
4

2 pierre poreuse
3 capteur de pression de gaz

4 contrbleur pression-volume
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Figure 2-6 : Schéma du banc de mesure des trekefjferméabilités du
centre des Géosciences

Figure 2-7 : Vue du banc de mesure des trés fajideséabilités du centre des Géosciences

4 Interprétation de la perméabilité

Les valeurs enregistrées, a pas de temps congtarlg systeme d’acquisition sont celles des
grandeurs suivantes : pression de gaz dans lestsieamont et aval ainsi que leur différence,
contrainte axiale et pression de confinement lgtdeplacement axial et température interne
de I'enceinte. La valeur de la perméabilité peue &éterminée avec l'une des méthodes
suivantes : méthode de Brace, abagues numériquesroinversion numérique. Hormis la
méthode de Brace, il est a noter que la porosiéetefe au gaz est une variable du probléme,
soit en tant que donnée de configuration, soitagm qu’inconnue. Dans ce dernier cas, les
méthodes a l'aide d’abaques ou par inversion caedtia la détermination des valeurs du
couple perméabilité-porosité.

4.1 Meéthode de Brace

La solution analytique simplifiée de Brace perahetalculer directement la perméabilité :

« = _IN@PO)/2R) AL

At + Ly
V. V.

am

2.25

Dés lors que la variation relative de la pressifiéntielle en fonction du temps est connue.
Elle permet d'obtenir une valeur de la perméabilitétantanée, en considérant que les
parametres physiques du gaz et de I'échantillon sonstants sur la plage de variation des
pressions de gaz. De méme elle peut s’appliguezoesidérant comme origine des temps
n'importe quel instant et comme incrément de pogsk valeur de la pression différentielle a
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cet instant. Méme si les conditions ne sont pakesales hypothéses qui la sous-tendent,
I'utilisation de la méthode de Brace permet d’obtame valeur approchée qui peut étre
utilisée pour initialiser les autres méthodes.

4.2 Méthode des abaques numériques

En considérant différentes valeurs de la perméébgroches de celle déterminée par la
méthode de Brace et la valeur de la porosité éffeeiu gaz, on peut établir numériquement,
a l'aide d'un programme numérique, des abaques &oo®e de courbes de I'évolution de
I'amplitude relative de lincrément de pressidR®(t)/AR, en fonction du temps et de la

perméabilité pour une valeur de porosité donnée.charbe expérimentale est ensuite
comparée a celles des abaquegyre 2-8 et I'on recherche la courbe numérique présentant
le meilleur accord avec la courbe expérimentales fdis la courbe numérique qui s’ajuste au
mieux identifiée, la valeur de la perméabilitéciaractérisant est prise pour valeur de la
perméabilité du matériau.

Ainsi pour I'exemple de ld&igure 2-8 la valeur de la perméabilité au gaz déterminéeles
1,35 10"®*m?2 car la courbe expérimentale se situe entredasbes de I'abaque de paramétre
1,3 et 1,4 10® m? pendant les 10000 premiéres secondes. Auitleltiste un écart entre la
courbe expérimentale et celles des abaques, maisiotera qu'au-dela de ce temps
I'amplitude résiduelle de I'incrément de pressishtees faible. Par cette méthode, I'erreur de
détermination est estimée a 5 %. Elle résulte ddidarimination entre deux courbes des
abaques par rapport a la courbe expérimentales eflaifait intervenir le jugement de la
gualité de I'ajustement par l'utilisateur qui pétrte trés subjective.

| Temps (s)

S 10000 15000 20000 psq  dm-exp
— diff_num_k=1,C
diff_ num_k=1,1
diff_num_k=1,2
—diff_num_k=1,3
— diff_num_k=1,4
—diff_num_k=1,5
— diff_num_k=1,6

[y N
'

o T
0,1 -“*!‘.'H‘.V' I

DP/DPC

0,01

Figure 2-8 : Exemple d’abaque utilisable pour lateténination de la
perméabilité

Une fois cette valeur de perméabilité déterminéesst possible, a titre de controle, de
comparer les courbes expérimentales des pressiopnataet aval avec celles modélisées
numeériquement afin de vérifier que I'évolution geessions expérimentales est conforme au
modele de calcul de la perméabilité. Des écartataets signaleraient, soit des artefacts de
mesure (dérive de capteur), soit une mauvaise appich des caractéristigues de
I’échantillon (porosité, perméabilité), soit 'etemice de phénomenes annexes (perturbation
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thermique, fuites). L&igure 2-9montre une telle comparaison ou l'accord entrectegbes
est trés élevé.

——Pam_num ——diff_num Pav_num

Pam_exp ——diff exp ——Pav_exp

DP(bar)

Temps(h)

Figure 2-9 : Courbes expérimentales et modéliséss pressions du gaz pour un palier de
contraintes isotropes de 5 MPay(® 2,307 MPa 4P, = 0,108 MPa porosité accessible au
gaz = 12,5 % perméabilité = 1,35 1dm?) 1bar = 0,1 MPa

4.3 La méthode d’inversion

Cette méthode permet une détermination plus radelda valeur de la perméabilité en
économisant la réalisation de plusieurs abaquesneopour certains essais et elle s’affranchit
de larbitre de I'expérimentateur pour qualifier dmalité de I'ajustement. Des méthodes
d’inversion sont largement utilisées dans le domaie la géotechnique, par exemple pour la
détermination de certains parameétres a partir deureede déplacement, ou la détermination
de contraintesn situ (Swoboda et al. 1999). Escoffier et al ont udilee type de méthode
pour déterminer la perméabilité a partir des mesarpérimentales.

La méthode repose sur le fait que I'écart entrevdéeur théoriqueP(t,k) et la valeur
expérimentaleP*(t) est minimal si la valeur du paraméetkeest égale a la valeur de la
perméabilité du matériau testé. Il s’agit donc dpnmncipe de minimisation. Pour cela on
définit une fonction erreur quantifiant I'ajustenbeentre valeurs théoriques et valeurs
expérimentales telle que :

0= [P, k) - P* t)] 2. 26

i=1

avecM : nombre de mesures.
Puis cette fonction erreur sera minimisée en fonctle la perméabilité par des méthodes
classiques, mais parfois complexes, de la mininoisat

Dans le cas de la mesure de la perméabilité paepelst, il y trois pressions mesurée :
pression amont, pression aval, pression différbatieette derniére étant normalement la
différence des deux autres. La méthode nécessitelediair une valeur initiale de la
perméabilité afin d’initialiser I'algorithme de nimisation. Cette valeur est soit arbitraire,
soit déterminée par une méthode simple d’interpoétdelle de la méthode de Brace dans le
cas présent. Si le probleme est bien posé, letaésig la minimisation est indépendant de
cette valeur initiale.
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Dans cette étude, le programme calculant I'évatutieéorique des pressions nécessaire pour
la réalisation des abaques aurait pu étre ufilaé cette méthode d’inversion. Comme les
ajustements obtenus sur les abaques étaient twgsrgod’excellente qualité, nous n’avons
approfondi cette méthode d’inversion. Elle a seglengété utilisée pour certains essais afin de
confirmer que les valeurs de perméabilité et deogitds déterminées étaient optimales au
sens de la fonction d’erreur prédéfinie. Pour cetais avons couplé la feuille Ex&el
calculant la solution de Hseih avec le solveurgréé

5 Validation du banc de mesure de perméabilité

5.1 Etudes de I'étanchéité du systeme gaz

L'étanchéité au gaz du systéme est impérative pmsurer de trés faibles perméabilités. Par
exemple, pour un échantillon de hauteur et de di@r@&gaux a 40 mm et de perméabilité
égale & 18°m?, la variation relative de I'incrément de pressioaitial sera de I'ordre de 1 & 2
% au bout 24 heures. Soit pour un incrément desjpresde 0,4 MPa, une diminution de
I'ordre de 0,004 a 0,008 MPa. Il est donc nécessaire la variation de pression liée aux
défauts d’étanchéité soit inférieure a cette vimmatlLe critere visé était une variation
inférieure a 0,002 MPa sur une durée de 24 heuwraisyne pression de ligne de 10 MPa. Ce
critere, trés restrictif, a été difficile a satiséapuis n'a pas été respecté suite a I'évolution d
banc en raison de trop nombreux montages et dégemtdes circuits entrainant des fuites.
Pour approcher a nouveau ce critere, certains mdsa@mnt été enrobés dans de la résine. Ceci
aurait pu étre étendu a tous les raccords en paotéd un enrobage des raccords des que leur
étanchéité aurait été validée, mais la présencia désine réduit I'étendue du domaine de
température possible dans I'enceinte, 60°C maxiraurieu de 85 - 105°C.

A titre d’exemple, nous présentons les courbesrdsspn amont aval et différentielle pour
une configuration ou les parties amont et aval sswliEes mais avec des pressions de gaz
identiques égale a 6 MPRigure 2-10Q. Les fuites résiduelles conduisent a une vanatie
0,00048 MPa en 24 heures. En supposant que ces fiditient linéairement avec la pression
interne du gaz, pour une pression de ligne de 18,N&Rcritére défini ci-dessus serait respecté
puisque leur valeur correspondante serait de O, M8,

L’isolement des circuits amont et aval avait étdisé d’une part par la vanne de séparation
des circuits et d’autre part par des joints au plan niveau du débouché des talons de la
cellule. Les variations de pression représentéesagtigure 2-10peuvent étre considérées
comme résultant d’'un essai de mesure de perméagilla variation de pression différentielle
peut étre rapportée a la valeur d’'un incrément r@sgion fictif de 0,3 MPa. En utilisant la
formule de Brace, la valeur de perméabilité cakeudépartir de la variation de pression
différentielle globale observée sur la durée d'ed3B/DR, = 0,9988) est égale & 3,4 >
Cette tres faible valeur a été considérée comme delbruit de fond du banc de mesure qui
devrait donc permettre de déterminer avec configiesevaleurs de perméabilité aussi faibles
que 107 m?

Pour confirmer les capacités réelles du banc deumagsune mesure en conditions
expérimentales réelles a été effectuée en utilisantcylindre métallique au lieu d’'une
éprouvette de roche avec un confinement isotrop® ddPa Ce cylindre en duralumin
présentait un diamétre de 40 mm et une longued6dam. Pour des raisons de disponibilité,
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le gaz de mesure utilisé a été de l'azote. La mmesmitiale, Py, était de 6,8 MPa et
I'incrément de pressioDPy, était de 0,192 MPa.
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Figure 2-10 : Variations des pressions amont, atalifférentielle et de la température
dans le dispositif de mesure isolé (Po= 5,9 MPapBbB,28 bar, T= 31°C) 1 bar= 0,1 MPa

La durée d’acquisition a été de 15 heures. SuFitmire 2-11 on peut remarquer une
diminution de la pression différentielle plus imgamte que lors du test a vide : 0,002 MPa en
10 h, mais aussi une variation non similaire derkssion amont et de la pression aval. La
premiere présente une décroissance linéaire emte¢ 21h tandis que la seconde présente une
variation par paliers. On notera aussi la forte@ation entre les variations des pressions et
celle de la température, en particulier au débatlatfin de I'expérience.

Le tracé dans un repére semi-logarithmique deratian relative de la pression différentielle
est peu différent de celui dans un repére linéairgaison de la trés faible diminution du
rapportAP/AP, : 1,15%.

L’évolution de ce rapport, sur les 10 premieresrégavant le pseudo-palier final), permet
de déterminer une valeur de la perméabilité suilemerprétation de Brace. Cette valeur est
de 5.10°° m2 Elle ne représente pas la perméabilité daldonin ; elle ne résulte que des
flux parasites. C’est pourquoi, en raison, d’'uaét ple 'augmentation initiale de la pression
aval et d’autre part sa variation par paliers,dmparaison des variations expérimentales des
pressions aval et amont avec celles calculées lavermule de Brace montre des écarts
importants, en particulier pour la pression a¥ag(re 2-19.

Cet essai établit la capacité et la sensibilit@idpositif expérimental dans des conditions de
mesure identiques a celles projetées pour I'étuéehdntillons d’argilites MHM. L’analyse
des courbes fait apparaitre une forte sensibikt® mesures de pression a la température et
une correction, a déterminer, des pressions meseréénction de la température seraient a
appliquer lors de la mesure de perméabilités iatées a 18' m2 Les seules variations
thermiques ne doivent pas étre les seules caudas/dgation de la pression aval ainsi que de
la pression amont. Leurs variations sont signiifiest d’un flux de masse depuis les réservoirs
amont et aval. Si la diminution de la pression ahqeut aussi étre associée a une fuite,
'augmentation de la pression aval prouve gu’il glaun transfert de masse entre les deux
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réservoirs. En raison de la nature métallique dehintillon, ce flux n’a pu transiter qu’au
niveau de l'interface échantillon- jaquette en Y@&ou éventuellement au sein de celle-ci.
L’échantillon métallique a été choisi avec un d@tatsurface latéral relativement imparfait,
c’est-a-dire non rectifié et laissant apparaitre ttaces de l'outil de tournage. Cet état de
surface est relativement semblable a ceux atteragués réalisation des éprouvettes
d’argilites du site MHM. Le montage échantillongaette a été réalisé a sec, donc sans
utilisation d’'une graisse ou d’'une colle sur laface latérale de I'échantillon. Ces variations
de pression et le flux associé pourraient aussste&xidans le cas de mesure avec des

échantillons d’argilites du site MHM.

Suite a des interrogations sur une évolution deactéristiques du banc de mesure, Cette
mesure a été réalisée plusieurs fois pendant eailtrhes résultats des différentes mesures de
la validation qui ont été réalisées sont présetads I'annexe A.
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Figure 2-11 : Variations des pressions amont, atalifférentielle et de la température pour
un échantillon métallique sous un confinementrag® de 11,6 MPa (=
6,8 MPa1Py= 1,92 bar, T= 31,4°C) - 1bar = 0,1 MPa
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Figure 2-12 : Pressions amont, aval et differetgieexpérimentales et théoriques calculées
suivant la formule de Brace (k= 5 $0m2)
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5.2 Prise en compte des effets thermiques et d’autreffets parasitaires

5.2.1 Correction liées a la variation de température

Pour certains essais, le systeme a été perturbdegdtuctuations thermiques plus ou moins

importantes liées a des surplus d’énergie gén@aeéseprégulateur. Ceci a induit des fortes

variations de la pression avec un léger déphasage las variations de la température, du

moins lors d’une augmentation de la températureir Rme baisse de la température, la
variation de pression correspondante est plus s&noat I'exces d’énergie ne se dissipe que
par les pertes de I'enceinte isolée. A partir derlses présentant des fluctuations d’origine

thermique alors que les pressions devaient étbdestal a été établi une fonction de transfert

afin de corriger les variations de pressions def@tans de température consécutives aux
incidents de régulation de la température de I'eeeCette fonction a été recherchée sous la
forme :

- !
R=R> aT. 2.27

i=—k

C’est-a-dire que la pression corrigée, a l'instaest égale a la pression mesurée multipliée
par un facteur qui est une combinaison linéairetelepératures aux instants antérieutslLa

pas d’acquisition étant égal a 120 secondes, uvaleAt a été fixé a cette valeur et en regle
générale le nombre de températures pris en corsptegal a 11 ; 10 avant I'instant considéré
En régle générale la valeur des coefficients mlidapeurs a été déterminée par un ajustement
aux moindres carrés sur des périodes ou la preésiiincensée étre constante.Rigure 2-

13 présente les pressions corrigées dans les réseauniont et aval apres I'application d’'un
incrément de pression. Exceptés pour les pics daesfoamplitudes, l'influence des
fluctuations thermiques de faible amplitude etldeves de la température n’est plus visible
sur les courbes.
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Figure 2-13 : Courbes des pressions amont et angkb et corrigées des variations de
température (P= 5,994 MPa4P, = 4,418 bar et T = 31,8°C confinement isotrope 8e 1
MPa) 1lbar=0,1 MPa
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5.2.2 Correction liées au flux résiduel du systéeme

Dans beaucoup des essais réalisés, il a subsiskéxurésiduel dont la valeur était différente
suivant les essais et qu'il n'a pas été possiblegdaire. Ce flux a été qualifié de parasite car
il était observable méme lors des phases d’égeilgans différence de pression entre les
réservoirs. Deux méthodes ont été mises en ceuwne quantifier cet effet et corriger les
mesures :

e on a corrigé directement les courbes expérimentieajoutant un terme correctif aux
valeurs expérimentales égal au taux de variatiomiteo de pression lié a ce flux
multiplié par le temps. La valeur de ce taux a eétBmée globalement a partir du
rapport AP/At) mesuré pour chaque réservoir pendant la finadehlse d’équilibre
des pressions avant I'application de I'incrémenpdession, ou apres la mesure. Les
courbes corrigées ont ensuite été utilisées padétiarmination de la perméabilité.

» L’autre approche a consisté a considérer que t'efteflux parasite sur la pression
différentielle est faible, on peut alors déterminee premiere valeur de perméabilité a
partir de I'évolution de la pression différentielluis, des abaques ont été tracés avec
le programme de simulation en incorporant ce flakapite dans les conditions aux
limites pour affiner la valeur de la perméabilité gustant au mieux I'ensemble des
courbes des variations de pression. La valeur wughrasite est aussi déterminée a
partir des données de pression acquises avantitappn de I'incrément de pression.
Apres l'applicagtion de lincrément de pression,s leonditions aux limites

deviennent :
OP _Vanhiff (6_Pj = VantB P | it 528
0X KA \ 0t ), o0 kKA
a_P — _Vav/'[ﬂ (G_PJ - _Vav/jﬂ dF)ElV _ fUitb EPav 2 29
13)4 KA (at ) o kA dt

ou fuit, et fuit,sont les coefficients de fuite dans les réservdiasnont et d’aval et ils ont
pour unité .

Ces deux méthodes seront utilisées ultérieurement.

6 Conclusions

En considérant l'impossibilité de mesurer des pafii#és trés faibles, c’est-a-dire
inférieures & 18 m2 par une méthode en régime permanent en raisdrésidaible débit a
mesurer et de la durée nécessaire pour atteindreégime permanent, Pour mesurer la
perméabilité d'argilites, dont la perméabilité inseque varie entre 18 et 10% mz, il
convient d’utiliser une méthode en régime transttélle que la méthode du « pulse-test ».

En rapport avec le but de notre étude, la mesupedeéabilité avec un gaz de mesure inerte
(argon, hélium) a été choisie. A linverse de l'edant la composition peut influencer la
texture des argilites, le gaz ne devrait pas peetucelle-ci car I'eau sera confinée dans
'espace poral par les forces capillaires ou d'ghson et elle constituera une phase
stationnaire. Les seuls échanges possibles sed@eréchanges en phase vapeur hors celle-ci
est fonction de I'hnumidité relative du gaz qui eke-méme indépendante de la pression totale
du gaz.
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La revue bibliographique sur des mesures similgirésonise d’utiliser une pression de gaz
entre 5 et 10 MPa pour éviter 'effet de Klinkendpequi peut étre important du fait que les
argilites présentent des pores de trés petite taill

De méme I'amplitude de I'incrément de pression @bie inférieure a 10% de la pression
initiale afin de réduire les non linéarités interaat dans I'équation de I'écoulement du gaz.
L’équation différentielle résultante, bien que tmujs non linéaire est plus simple a résoudre.
Ceci permet aussi d’éviter d’introduire un couplaggcanique.

L'analyse paramétriqgue de la solution de I'équationduit a utiliser de petits volumes des
réservoirs pour mesurer de facon fiable la plubldatdes perméabilités estimées pour les
argilites étudiés. Pour respecter les conditiorsps par la mise en équation, il est impératif
de réduire les fluctuations de la température pazamtrole précis de la température (x0,1°C).

Parmi les différentes solutions de I'équation déudion d’un incrément de pression de gaz
dans un milieu poreux, la méthode de Brace estlla pimple et la plus pratique pour
déterminer la valeur de la perméabilité des lors lguporosité du matériau est faible. Si ce
n'est pas le cas une interprétation a partir d'abacgcalculés avec un programme numeérique
est plus précise. Dans notre étude, ces deux netheeront utilisées pour interpréter les
résultats expérimentaux, soit séparément, soiackenfcomplémentaire.

Fondé sur le principe du ‘pulse test’ et apresamayse paramétrique des différents éléments,
un dispositif expérimental avait été développé antre de Géosciences. C'est ce méme
dispositif qui aprés reconditionnement et qualifma qui a été utilisé dans une configuration
qui permet de mesurer des perméabilités jusqu@&re, sous certaines conditions.

L’étanchéité du circuit de gaz en contact avechittillon conditionne la fiabilité de la
mesure de la perméabilité réalisée. L'utilisationsgisteme a mis en évidence qu'’il existait un
flux parasite différent suivant les essais. Augs dorrections portant sur la fluctuation de la
température et ce flux parasite ont été réalis@s puantifier précisément la valeur de
perméabilité des échantillons testés.
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Chapitre 3 Caractérisation par la mesure de la perr@abilité au gaz des
éprouvettes d’argilites du champ proche d’'un puits

Introduction

Parmi les problemes induits par le stockage dehealecradioactifs dans une formation
d’argilites, la création de 'EDZ lors de I'excaia@t des ouvrages et son évolution temporelle
jouent un rdle de premiére importance pour I'éviduna de la sOreté de stockage. De
nombreux travaux sur la caractérisation de 'EDEZ &g réalisém situ et en laboratoire.

Dans I'EDZ, le matériau est affecté par des mismfies ou des factures qui modifient ses
caractéristiques vis-a-vis du transfert de massgaeticulier. De part leur taille, a priori plus
importantes que celle des pores des argilites fisggres devraient étre préférentiellement
désaturées en présence de gaz et donc contribjaitengement a I'’écoulement d’un gaz. De
plus si I'on considére que leur création s’acconmgade déformations volumiques dilatantes
et que la tres faible perméabilité du matériau itéldis possibilités de transfert du liquide
interstitiel dans la période succédant a I'excawatces fissures seront alors non saturées par
le liquide interstitiel. Si les échantillons onégtrélevés peu de temps apres I'excavation, elles
présenteront aussi ce méme état non saturé. Eouyapt sur ces hypotheses, la mesure de la
perméabilité au gaz d’éprouvettes provenant dérmdifites distances de la paroi d’'un ouvrage
peut caractériser I'extension de I'EDZ autour de oavrage ainsi que les variations
d’endommagement dans celle-ci.

Dans ce chapitre, la perméabilité au gaz des éptmsvprélevées a différentes distances de
la paroi du puits d’acces principal du LSMEIM été mesurée par la méthode du ‘pulse test’,
présentée dans le chapitre 2, afin d’évaluer 'emdagement initial induit par I'excavation.
Deux types de mesure ont été effectués d’'une pad dn état de contraintes proches de celui
in situ avant I'excavation et d’autre part sous des comta déviatoriques variables. Ce
dernier état permet aussi de caractériser I'endaypmant potentiel des éprouvettes au
travers des caractéristiques mécaniques mesuréde Eévolution des perméabilités au gaz
mesurées. L'application d’'un chemin de déviateurcdetraintes se terminant par I'état de
départ permet aussi de caractériser 'endommagementravers de lirréversibilité des
valeurs de perméabilité.

Afin de relier nos mesures a 'endommagement cériaét et les mesures meécaniques et
hydrauliques réalisées sur le méme objet dansdeeaie I'expérimentation REP menée par
’ANDRA pendant I'excavation du puits du LSMHM, paésentation des résultats obtenus sur
les éprouvettes d’argilites étudiés sera préc@ddeune présentation de I'expérimentation
REPIn situ et des résultats acquis dans ce cadre. Diversopigmes constatés et quantifiés
lors des mesures sur éprouvettes, telles que &sipred’entrée ou la variation du degré de
saturation, Sr, pendant les mesures de perméabilité, la micrsirel quantifiee par la
porosimétrie au mercure, seront présentés et dseut fin de ce chapitre.

3 LSMHM : Laboratoire souterrain de Meuse/Haute-Marn
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1 La problématique de 'EDZ

L’EDZ (Excavation Damaged Zone) est une notion ci@résant les perturbations mécaniques
et hydromécaniques autour d’'une excavation induias le déconfinnement du massif.
L’EDZ correspond & la zone ou la redistribution aimtraintes induite par I'excavation a
engendré des microfissures ou/et des fractures glusmoins connectées. Un modéle
conceptuel de 'EDZ pour un ouvrage creusé dansigiites du Callovo-Oxfordien a été
présenté par 'ANDRA dans le Dossier 2005 (Tome l@wan Phénoménologique Dossier
ANDRA 2005). Ce modele distingue deux sous-zones f&DZ, une zone a proximité
immédiate de la paroi dite zone fracturée dansdiejla résistance mécanique de la roche a
été atteinte et une zone derriére la zone fractdit®e zone micro-fissurée ou l'état de
contrainte a dépasse le seuil de micro-fissurgtond’endommagement au sens mécanique).
On notera que le seuil de micro-fissuration edtailé a caractériser sur éprouvettesioitu.

Dans I'EDZ, en raison des déformations mécanigéesrsibles et irréversibles, les propriétés
mécaniques, hydrauliques, hydromécaniques et gaapins de la roche changent par

rapport a celles de la roche non perturbée. Typigum, les micro et macro-fissures
pourraient augmenter de plusieurs ordres grandieupgrméabilité de la roche.

B  one microfisurée i‘”—n.._
[ Fone fracturée

0%

104

L J

102
,] 02 [
10 &

1 2
Distance a |la paroifrayon de I'ouvrage

Perméabilité/ perméabilité initiale

Figure 3-1 : Schéma conceptuel de 'EDZ

68



De surcroit, dans I'EDZ, les argilites seront saenia différents chargements au cours du
temps en fonction des différentes phases de ldegeouvrages de stockage :

— pendant la phase d’excavation et de maintien devédure des ouvrages pour
I'exploitation et la réversibilité, la ventilatiomduit une désaturation des argilites.
Cette désaturation augmente la perméabilité relaiv gaz (a I'air) et elle induit un
phénomene du retrait (contraction). L’intensité ldefissuration dans 'EDZ peut
augmenter a cause de ce retrait. Durant cette pleafleage de la roche créant des
déformations différées peut également influencaré&tat de fissuration.

— L’élévation de température apres la mise en plasecdlis des déchets (en particulier
les déchets vitrifiés) induit des contraintes themmécaniques et des effets de couplage
thermohydromécanique. Ces effets sont susceptiel@sodifier 'TEDZ.

- Laresaturation des argilites dans la phase defgosaeture induit des phénoménes de
gonflement et d’altération d’argilites. Elle augrteepar ailleurs la vitesse du fluage de
la roche, et par conséquent modifie I'état de @inte et de déformation dans I'EDZ.

- A long terme, l'augmentation de la pression de {fagdrogene) a cause de la
corrosion des composants métalliques introduitss darstockage, modifie I'état de
contrainte/déformation de 'EDZ. Dans une premiévaluation faite par TANDRA
(Dossier ANDRA 2005), la pression du gaz peut athes plusieurs MPa. De tels
niveaux de pression peuvent modifier I'état deuiiaion de I'EDZ suite aux effets
des couplages hydrique-mécanique et hydromécanique.

2 Caractérisation in situ de I'EDZ autour du puits du LSMHM - Expérimentation
REP

2.1 Introduction de I'expérimentation REP

Nous présentons ici de maniere synthétique I'erp&miationin situ REP qui a été menée par
’ANDRA pendant I'excavation du puits d’acces piipal du LSMHM. Cet exposé s’appuie
sur un rapport ANDRA (REP.D RP ADPE.05.0855) de tlsyse sur cette méme
expérimentation REP.

L’expérimentation REP visait a observer le compogat mécanique et hydromécanique des
argilites et a caractériser I'extension et I'ampié des perturbations induites par le
creusement d’'un ouvrage de 6m de diameétre.

L’expérimentation a consisté a suivre la réponseatgilites a I'aide d’'un ensemble de 141
capteurs mis en place a l'avant du front de tajiféce a 16 forages périphériques sub-
verticaux autour du puits 2 mois avant |'excavatighigure 3-2. Ces forages
d’instrumentation ont été réalisés a partir d’'uigh@ d’expérimentation excavée a la cote -
445 m. L’instrumentation était concentrée sur uoeezentre les cotes -460 et -475 m. A la
reprise de I'excavation, les capteurs dans leggésant alors enregistré, en temps réel, les
déformations, le déplacement et la pression de gomassif pendant I'avancement du front
de taille au travers de cette zone et au-dela.itessse des ondes ultrasoniques a aussi été
mesurée dans plusieurs forages a différents irsst®ar ailleurs, plusieurs forages radiaux
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instrumentés (déformation, vitesse des ondes) tintréalisés au niveau -467m apres le
passage du front d’excavation. L'analyse de I'eridendes mesures a permis a 'ANDRA

d’évaluer les perturbations mécaniques et hydroniguas induites par le fongage du puits
ainsi que les capacités des modéles rhéologiquesneériques élaborés pour reproduire les
mesures. (ANDRA 200%).

De facon plus précise, I'excavation entre -460 4£t6- m a duré cing semaines et le
soutenement provisoire mis en place était constitaé des cintres et du grillage pour
permettre une observation de la surface de la rddhebéton a ensuite été coulé sur place
pour constituer le revétement définitif de ce tamglu puits. LaFigure 3-3 présente une

coupe du puits dans la zone d’étude REP.

REP2301-03 Mesure de welocity survey
SMGR-1 Mesure géomécanique realisée dans le puits
SMGR-2 Mesure géomécanique et mesure de

perméabilité réalisée dans le puits

F1
SMGR-455m F2

F3

REP230

REP2302

CAMCD AL T
SMGR-467Tm

OFLADPE 05-0460 1 A

REP2207
REP2206
REP2202

REP2208
REP2201

REP2101-04 Mesure de pression et de permeabilité
REP2201-09 Mesure géomécanigue

REP2102

REP2101
REFP2102

REP2104

REP2205

REP2209
REP2203

REP2204

My

ANDRA

Figure 3-2 : Vue du concept expérimental de I'ekpéntation REP et des Sections de
Mesures Géomeécaniques Renforcées (SMGR).
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Figure 3-3 : Coupe du puits d’acces entre les cod€d m et 475 m

2.2 Comportement mécanique

Le déplacement ou la déformation des argiliteswaudin puits au cours du foncage ont été
mesurés a l'aide des capteurs dans les forage2ZRER REP2209. Les résultats des forages
REP2201, 2202, qui ont été positionnés, respectmendans la direction de la contrainte
horizontale mineure et dans celle de la contrdimiézontale majeure, mettent en évidence
une phase initiale de compression puis une phasdedision. Tant que le fongcage n’a pas
atteint la cote de I'ancrage, I'extensométre est@npression. Des que le puits a dépassé la
cote de I'ancrage, I'extensometre montre une eidanses résultats montrent aussi que la
phase de la compression est tres faible (la détiomaadiale moyenne en compression
induite par I'excavation & 5 m de la paroi estaxdie de 10) et que le déplacement relatif
des parois, en extension apres le passage du ésinde seulement quelques mm pendant les
trois mois de mesure.

La Figure 3-4 présente I'évolution du déplacement mesuré patdiesoméetre REP2202 et
une comparaison avec les résultats d’'un calculBilguement mécanique, avec un milieu
élastique orthotrope. Elle montre que la prédicdamrmodéle élastique reproduit globalement
les variations observées. Tant que le foncage ®A': qiteint la cote de I'ancrage, les
déplacements estimés reproduisent bien les amesitumlesurées. Par contre, les sauts de
déplacement engendrés par les tirs lors du paska@nt au niveau de I'ancrage sont plus
faibles en réalité que ceux déterminés par cafquiés le passage du front, le comportement
élastique ne reproduit plus le comportement réel lea déformations différées et/ou
plastiques sont prépondérantes. Ces déformatiofférédis peuvent étre soient des
déformations liées au comportement poro-plastionee & diffusion des surpressions suite au
drainage induit par le puits ou a des déformatiiesoplastiques liées au fluage du massif
autour du puits.
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La convergence maximale du puits au niveau de |I&RBE] 3 mois aprés le passage du front,
est de 12 mm dans la direction de la contrainteesonaj(N147,5) tandis que la convergence
minimale est d’environ 8,5 mm suivant la directiest-ouest. LaFigure 3-5montre que
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I'évolution de la convergence en fonction de ldatise au front présente une allure monotone
avec une vitesse décroissante avec le temps, qgum# déconfinement total a une certaine

distance du front. On notera que le temps qui sépas deux dernieres mesures de

convergence est de 50 jours, soit 4 fois plus @lg des quatre premieres mesures. Pourtant,
il N’y a pas de rupture nette de la pente de I'étioh de convergence, ce qui montre que la
déformation différée des argilites a ce niveaupest sensible du fait d'une tres faible vitesse

de déformation.

2.3 Mesure de vitesse de propagation des ondes

Les vitesses de propagation des ondes mesureet fangage dans les forages REP2301,
REP2302 et REP2303 varient entre 2785 et 3673".nCst intervalle de la vitesse est

probablement di aux variations de composition railogique (teneurs en argiles, quartz et
carbonates). Les vitesses des ondes de compregssaielement a la stratigraphie (de 3307 a
3673 m.g) sont plus grandes que celles perpendiculaireradat stratigraphie (de 2785 a

3123 m.5).

La vitesse des ondes de compression diminue as cloufoncage du puit§igure 3-6. La
diminution est plus importante pour les points desuame les plus proches du puits. La
diminution maximale est de I'ordre de 70 i.sette variation reste faible (inférieure & 2 %)
par rapport & une vitesse initiale qui varie eB880 m.& et 3500 m.3.
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Figure 3-6 : Variation de la vitesse des ondes Posction de la distance au parement (en
violet zone ou la variation de vitesse est inféeed 1 %)
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2.4 Mesures de la pression interstitielle et de perméilé

L’évolution des pressions interstitielles pendatdavation qui est représentée suFigure

3-7, est celle observée au niveau du forage REP2108ntAla reprise du creusement, les
pressions interstitielles étaient entre 3,4 et\8Fh, soit Iégerement en dessous de la pression
interstitielle initiale théorique des argilitesb4ylPa a 467 m de profondeur. Elles diminuent
au cours du fongage, et apres fongcage, jusqui@dasion atmosphérique pour les points
proches de la paroi.

Une surpression a été observée avant le passdgedidu puits dans toutes les chambres de
mesure du forage 2102 et dans la chambre 1 dug&@hg3, qui se situaient dans la direction

de la contrainte horizontale mineure. Cette augatemt de pression pour ces chambres est
prédite par la solution semi-analytique d’un mil@astique orthotrope tenant en compte de
I'anisotropie des contraintés situ (Ineris, 2005 ; Armand et Su, 2005).

Cette simulation analytique de la distribution ¢heessions interstiticlles a été réalisée par
Armand et Su en 2005. Elle suppose une perméabiliférme et constante des argilites. La
Figure 3-8(a) présente une comparaison entre les pressiessrées 1 mois aprés le passage
du front et les résultats de cette analyse. Laspresinterstitielle mesuréén situ est
significativement inférieure a la valeur calculée & modele analytique pour la fourchette de
valeurs de perméabilité de l'argilite. Selon lekculs paramétriques réalisés par I'INERIS
(2005), si on impose une condition de pressionate pulle a une distance de 4,8 m de I'axe
du puits au lieu de 3,3 m (rayon du puits réelldkeul analytique retrouve la distribution de
pression mesurée dans le massif (b). La baiss& ple$sion de pore dans les argilites au droit
de la section REP pourrait étre due a soit unetaiéden partielle sur 1,5 m, soit a une plus
grande perméabilité des argilites proche de laipswod a ces deux effets conjugués.

Les résultats obtenus par la série de tests hyduasl dans les forages REP2101, 2102, 2103
montrent que la gamme de perméabilité pour cesmeesyres creusement du puits estde 1 a
200.10°° m’ par contre celle des valeurs avant creusementitsi gtait de 0,89 & 7.7 m’.

La gamme de perméabilité a globalement évolué tHateur 2 a 5. Pour le forage REP2104,
forage de référence qui est censé se trouver hoddnfluence hydraulique du puits, les
valeurs de perméabilité n'ont pas évolué suite eusement du puits principal. Les
perméabilités estimées sont comprises entre ®@1@° m'.

La Figure 3-9présente des intervalles de la valeur mesuréa geriméabilité avant et apres
creusement en fonction de la distance a la pargpudts principal. Les augmentations de
perméabilités les plus importantes et les plusifsigiives sont observées pour les points de
mesure situés a moins de 2,5 m de la paroi du puitgipal. Ceci impliquerait que
'endommagement consécutif au creusement ne sarasdible que jusqu’'a 3 m de la paroi.
Au-dela de 3 m, 'augmentation de la perméabili&faible.

Une mesure de la perméabilité au gaz a été effeqpar une extraction du gaz en régime
permanent dans le forage F4 de la SMGR2, & -467|5maleur mesurée est de 4,1}4fM?

a 5,8 m de la paroi et de 2,9.#0m? & 0,3 m de la paroi. Dans ce méme forage, la
perméabilité de 'eau mesurée avec la méthode the piast varie entre 1,8 et 6,920m
pour la zone plus éloignée de la paroi et elléégate & 1,2.18m’ pour la zone plus proche

de la paroi. On retrouve a nouveau un fort constrdes permeéabilité a proximité de la paroi.

L’ensemble des mesures de perméabilité au gaz Btaa obtenues par des essais
d’extraction pneumatique ou par des essais ‘pgelttest resumé dansTableau 3-1
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Figure 3-8 : Comparaison du calcul analytique (pal&ux perméabilités) et des données in
situ situ at =30 ] : (a)- Puits excavé de 3,3 erdyon, (b) en considérant la condition aux
limites hydraulique p = 0 ar = 4,8 m (excavatiounm puits de 4,8 m) (Armand et Su, 2005)

A partir de ces résultats, il a été identifié unee désaturée fracturée jusqu’a au moins 0,45
m de la paroi (tres forte augmentation de la pehili&® et une zone endommagée saturée
jusqu’a 0,95 m (augmentation modérée de la perritéabi
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Figure 3-9 : Intervalles de variation de la permdéaé avant et aprés le creusement en
fonction de la distance au puits

Tableau 3-1 : Valeurs de la perméabilité mesurémsde forage F4

e , . Distance a la paroi kgaz[lp'ls '] kea[10°*" m?]
Référence de I'essal (i extraction de gaz _pulse test
regime permanent| regime transitoire

F4-1 5,75 -5,95 4,1 1,8-6,9
F4-2 2,75 —-2,95 5,0 1,2-3,3
F4-3 1,25 - 1,45 58 2,0-4,9
F4-4 0,75-0,95 79 44
F4-5 0,25-0,45 29000 120

(1) by pass possible au niveau du packer

2.5 Syntheéses des résultats situ

Les déformations mesurées dans la direction der&rante horizontale majeure sont quasi-
élastiques jusqu’au passage du front. Des défoommtilifférées sont aussi observées apres le
passage du front, en particulier, sur les mesueesahvergence du puits, mais certaines
mesures montrent tres peu de déformations difféléesété avancé qu’elles puissent étre
dues a leffet du drainage et au comportement ptastique du matériau ou a des
déformations viscoplastiques liées au fluage dusihaatour du puits.

L’évolution des pressions interstitielles est famectde I'avancement de I'excavation de
distance radiale au puits et de l'orientation deckembre par rapport a la direction
d’anisotropie du champ de contraintes initial. l@salisations des surpressions et des sous-
pressions induites par I'excavation sont cohéreatesc les concentrations de contraintes
induites par I'excavation d’'un puits dans un chatepcontraintes anisotrope. Les mesures de
perméabilité réalisées apres le foncage du puits tks forages REP montrent une légere
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augmentation de la perméabilité d’un facteur varéanire 1 et 10 pour les chambres situées a
moins de 2,5 m de la paroi. Les mesures de perfitéalians le forage F4 (SMGR) ont mis
en évidence que les chambres a 1 m de la paraiergtpas completement saturées. Les
perméabilités mesurées au dela de cette distamteosaches des perméabilités de la roche
saine.

Les mesures vitesse des ondes montrent que lseitess ondes de compression diminue
dans un rayon de 1,5 m dans la zone instrumenteatiation de vitesse est inférieure a

70 m.§" soit moins de 2 % de la vitesse initiale. Lessses mesurées & plus de 1,5m ne
montrent pas de variations significatives par rapaaelle du massif intact. Les variations de

vitesses mesurées dans les plans sub-radiaux lsgniimportantes que celles mesurées dans
des plans orthoradiaux.

Ces données concernant I'extension de la zone endgée déterminée a partir de différentes

mesures sont synthétisées dangdbleau 3-2 L'extension de la zone endommagée mesurée
a partir du forage F4 est inférieure a celle mesudéns les forages de REP du fait des
conditions de contraintes différentes. Il faut nagjee le déconfinement au moment de la

mesure n’est pas total mais compris entre 40 % 866

Toutes les données mesurées montrent un faiblenendgement autour du puits. L'EDZ

doit donc se traduire par une zone plutdt micretiiée. L'existence d’une zone macro-
fracturée autour du puits n'est pas mise en évilenependant les cinquante premiers
centimetres n’ont pas été reconnus.

Tableau 3-2 : Synthése des données sur I'extedsidam zone endommagée autour du puits
dans la zone REP

. Orientation de| Extension Extension en
Méthode de mesure .
la mesure | maximale [m] R
l\/leSl,Jl’e de variation de vitesse N25 15 0.45R
d’onde de compression
Mesure de perméabilité dans la
SMGR?2 (forage F4) Proche N65 0,95 0,29 R
Mesure de perméabilité avant et Différentes
apres dans les chambres des foragesdirections 2,5 0,75R
REP2101, REP2102 et REP2103

3 Caractérisation de 'endommagement sur éprouvettes

Pour quantifier 'endommagement induit par I'exdima, une série d’éprouvettes ont été
réalisées dans différents troncons de carotte $sdealeux forages horizontaux (PPA0031 et
PPA0032) situés a la cote —467 m (niveau médiala dection REP) réalisés a partir de la
paroi du puits. Ces troncons de carotte, et doscéjgouvettes étudiées, constituent un
échantillonnage du massif au voisinage du puitseela paroi et 12 m. En utilisant le
protocole de mesure présenté dans le chapitres2ndsures de perméabilités au gaz ont été
effectuées sur ces éprouvettes a la fois sousatid@icontraintes isotropes proches de éelui
situ avant I'excavation et sous contraintes déviat@iqu
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On note que le forage PPAOO31 se trouve dans &ctdin de la contrainte horizontale
majeure K147,9, tandis que le forage PPA0032 est dans la dimecte la contrainte
horizontale mineure(N77,5).

3.1 Préparation des éprouvettes

Quatre carottes d’argilites du site MHM, deux duafge PPAO031 et deux du forage
PPA0032, de diamétre 76 mm et de 300 mm de lomgoenditionnées en cellule T1 ont été
mises a disposition par TANDRA en octobre 2005it $omois aprés le passage du font
d’excavation. A partir de celles-ci, les éprouvettiessai (@ = 40 mm) ont été réalisées. Le
Tableau 3-Zi-apres fournit les informations sur la localisatdes carottes.

Les éprouvettes ont été réalisées en carottantrdagons de carotte. Pour augmenter les
nombres d’éprouvettes et réserver du matériau pdwentuels compléments d’étude, les

carottages ont été effectués suivant des diamdagdrongcons et non pas suivant leur axe.
Les directions de carottages ont été choisiesldeserte que I'axe des éprouvettes prélevées
soit parallele ou perpendiculaire a la stratifioati mais dans les deux cas il est

perpendiculaire a la direction d’'un rayon du puits.

Pendant le recarottage avec un carottier diamartodronne mince et continue, le
refroidissement et I'évacuation de la matiere étai@ssurés par un flux d’air ambiant
comprimé modéré. Aprés carottage, les sous-caroitésété tronconnées avec une scie
diamantée a sec et faible vitesse de rotation (s@&allographique) afin de réaliser des
éprouvettes cylindriques d’'une longueur comprisieee®0 et 60 mm. Les éventuels défauts
de surface des extrémités ont été repris par pgksa sec manuel avec des disques d’abrasif
fin.

En attendant la mise en place dans la cellule daureede perméabilité, les éprouvettes ont
été entourées d'un film plastique avec le minimuiairdemprisonnée puis paraffinées et
placées dans des sachets plastiques scellés et ariservées a température ambiante.
Préalablement, chaque éprouvette a été pesée, @itrsensions ont été mesurées.

En total, 8 éprouvettes d’'argilites de la zone REPété préparées. Jableau 3-4présente
leurs caractéristiques physiques.

Tableau 3-3 : Liste des carottes mise a dispospi@n’ ANDRA

Réf Carotte Sondage Cote déblin] Cote fin [m]
EST20514 PPA0031 0,07 0,37
EST20512 PPA0031 0,43 0,75
EST20548" PPA0032 4,15 4,43
EST20567 PPA0032 12,41 12,73

(Wcette carotte a été réservée pour la mesure deépbitité en fonction de saturatidfijes cotes ont pour origine

la surface du pui)s
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Tableau 3-4 : Caractéristiques physiques des émties.

Longueur| Diametre | Masse | Distance| Orientation

Eprouvette | Carotte
[mm] [mm] [9] [m]

EST20567-1 EST 41,60 39,94 139,190 12,45 Il
EST20567-2 20567 52,46 39,76 157,010 12,51 1
EST20567-3 49,16 39,91 148,300 12,56 Il
EST20512-1 31,74 39,98 96,830 0,45 L
EST20512-2 2%?12 29.60 39.96| 89450 052 Il
EST20512-3 26,20 39,98 78,200 0,59 L
EST20514-1 EST 36,10 39,98 109,427 0,10 Il
EST20514-2| 20514 37,20 39,98 110,856 0,17 L

A l'ouverture des cellules T1, 'examen visuel tgdt des carottes a montré que les trongons
de carottes présentent un aspect homogene, photbbpe et apparemment humide. Aucune
fissure apparente n'a été observée. On n'a pasatérde différence visible entre les trongons
en fonction de la distance a la paroi du puitsFlgure 3-10présente des photographies des
trongons de carottes immédiatement apres ouvetageellules.

EST20567 EST20512 EST 20514

Figure 3-10 : Vue des carottes apres démontageuledellule de confinement.

Figure 3-11 : Vue d’'une éprouvette (EST20512-2fama préparation
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3.2 Procédure d’essais

Pour déterminer des perméabilités aussi faibles Ififé m? et détecter les variations de
perméabilité entre les différentes éprouvettesgiites de la zone REP, une procédure
d’essai utilisant le dispositif présenté dans lapitie 2 a été élaborée.

Cette procédure d’essai se caractérise par :

1) Une pression de gaz pour la phase de stabilisdtemviron 6 MPa et un incrément de
pression de 0,6 MPa pour I'incrément de pressi@tteGraleur a été choisie pour deux
raisons : i) la minimisation de I'effet Klinkenbergomme suggéré par Le Guen (1991),
i) la condition imposée par la pression de confieat qui doit étre a la fois bien
supérieure a celle du gaz pour assurer I'étanchéitgysteme de mesure, et par ailleurs
ne doit pas dépasser la contraiimesitu. On rappelle que l'effet Klinkenberg (cf.
chapitre 2) traduit la dépendance de la permédlalit gaz en fonction de la pression
dans un milieu poreux dont la taille des porescestparable au libre parcours moyen
des molécules de gaz. Ce dernier dépend lui-méss de la pression.

2) Une phase de stabilisation dont la durée est @éiqgartir d'un critére de variation de la
pression de gaz des réservoirs avant I'applicat®iiincrément de pression permettant
d’'une part d’obtenir une pression homogéne au deitiéprouvette et d’autre part de
vérifier de I'étanchéité du systéeme de mesure.eGaiase de stabilisation est différente
de celle avec une pression constante imposée am&mabtés de I'éprouvette pour
laguelle I'étanchéité du systeme n’est pas testé@atd’application de I'incrément de
pression. Dans notre procédure, la durée de cesteepde stabilisation est donc variable
selon I'éprouvette, et elle peut durer de quelqoess a quelques semaines. En effet, le
temps d’obtention d’une pression stabilisée damsdservoirs dépend de la perméabilité
et de la porosité de I'éprouvette et d’éventueflesro-fuites, qui ne sont pas toujours
répétitives et fonction de plusieurs facteurs mientage de I'éprouvette, I'état de la
jaquette, la température dans I'enceinte d’essas incréments de pression ont été
appliqués, en général, quand la variation de lasiva de gaz était soit inférieure %10
MPa.h?, soit constante pendant 24 heures.

3) Un faible incrément de pression de gaz pour lesepidlsts (0,6 MPa au maximum). Une
telle valeur d’incrément permet de minimiser le$etsf hydromécaniques couplés
[Hsieh,1981] qui ne sont pas pris en compte datre maodele d’interprétation .

4) Un contrble de la température de I'enceinte de needut+/- 0,1°C durant chaque essai.
Un tel contréle permet d’éviter les effets coup@sc la température. Cependant, deux
types de perturbation sur le contrble de la teatpée peuvent apparaitre : des
variations brusques qui correspondent a I'ouvertierd’enceinte pour intervenir sur le
banc de mesure et des variations plus douces geispondent a des dérives du systeme
de régulation. Pour la mesure des plus faibles @ebitités, des corrections a ces effets
peuvent étre appliquées pour affiner la déternonate la valeur de la perméabilité
guand ces perturbations sont trop importantesgggrart aux variations de pression.

D’un point de vue pratique, un essai typique corglas étapes suivantes :

1. Ouverture de I'éprouvette paraffinée et nouvelesuare de ses parametres physiques :
masse, diametre, hauteur et vitesse des ondesaultnes ;
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. Mise en place de I'éprouvette sur le talon fixelaleellule de mesure sur lequel a été
placé un disque poreux en inox fritté d'une épaissge 3 mm. Une jaquette
cylindrigue en Viton ® dense (épaisseur de 5 mmgleur 135 mm environ et avec
diametre interne Iégerement inférieur a 40 mmpkxatée autour de I'éprouvette et du
talon fixe. Un second disque poreux est placé adade supérieure de I'éprouvette,
puis le corps de la cellule est vissé sur le tdlrae et le piston mobile du talon
supérieur est glissé dans la jaquette jusqu’auacbrivec le disque poreux supérieur,
enfin le talon supérieur est vissé au corps dellale. Pour s'assurer que I'ensemble
talon-éprouvette est en place lors de la fermetierda cellule, une pression de 0,3
MPa est appliquée sur le piston supérieur pendaltitie serrage. L’élargissement
de la base des talons fixe assurera une premianeleétité vis-a-vis de I'éprouvette
lors du remplissage de la cellule avec le fluidecdafinement. La séparation des
circuits gaz amont et aval est assurée par le coség, sans graisse, ni colle, entre la
jaquette et la surface latérale de I'éprouvette.r&son de la rigidité relative du
Viton® dense utilisé afin d’éviter une diffusion portante du gaz au travers de la
jaguette malgré son épaisseur, un état de surédavement lisse est nécessaire, ce
qui est le cas pour les éprouvettes d’argiliteCdllovo-Oxfordien. Ces étanchéités
(talons et éprouvette) seront renforcées par laspe de confinement imposée qui
sera toujours au moins supérieure de 2 a 3 MPdeadtegaz. La durée totale de ces
deux étapes est d’environ 2 minutes, ce qui lifiateement les variations possibles de
la masse de I'éprouvette entre la derniére pesee reise en place dans la cellule ;

. Mise en place de la cellule biaxiale dans I'étuveaecordement de la cellule aux
réservoirs de gaz avec des raccords VCR Swageletlk®plication d’'une contrainte
axiale de 0,5 MPa. Remplissage de la cellule ageftulde de confinement (fluide
hydraulique) avec purge d’air. A I'issue du remgdige, la pression de confinement
est de l'ordre de 0,3 & 0,4 MPa. Cet état corredpgénéralement au zéro des mesures
du déplacement axial enregistrées ;

. Mise en température de I'étuve (33°C), I'ensemtde thermiquement stable aprées
deux heures environ. Cet état correspond, généealeau zéro des déformations
axiales lors de I'exploitation des mesures ;

. Mise sous contraintes isotropes de I'éprouvette guaymentation de la pression de
confinement et de la pression axiale de 0,5 MPal aViPa avec une vitesse de
chargement de 1 kP&.avec un contréleur pression-volume GDS;

. Mise en pression a 6 MPa du gaz des réservoirademont et aval de fagon rapide
(inférieur a 1 minute). Aprés une phase de stalbitis, liée a I'équilibrage de la
température du gaz avec celle de I'étuve, la pyassu gaz évolue lentement suite a
des échanges avec I'éprouvette. Cette phase diéwolgui tend vers une stabilisation
peut durer de quelques jours a une dizaine de.j@@dait, la stabilisation a la fin de
cette phase n’a pas toujours été atteinte, ou ipatfe’agissait d’un pseudo-équilibre
stationnaire attribué a des flux parasites (fuiifsion dans la jaquette..) ;

. Mesure de la perméabilité sous confinement de 1& BFc un incrément de pression
a I'amont compris entre 0,3 et 0,45 MPa. Le su&ila dissipation de I'incrément de
pression était réalisé sur une période de 2 aul.jha regle habituelle est d’obtenir
une variation de pression au moins égale a 5 %ndedment initial ;

. Remise en communication des réservoirs et réajestegventuel de la pression de
ligne & la pression initiale, puis attente d’unevelle phase de stabilisation

. Mise de la cellule en configuration de contraintkesaxiales et ajustement de la
contrainte axiale jusqu’a une valeur du déviates cbntraintes prédéterminée par un
autre contréleur pression-volume GDS® avec uneséele chargement de 1 kPa.s

10.Mesure de la perméabilité suivant la méme procéguie!’étape 7 ;
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11.Répétition des étapes 8 et 9 pour atteindre un emuvpalier du déviateur des
contraintes, puis répétition de I'étape 10 pour uresla perméabilité. La valeur
maximale du déviateur des contraintes est liéecapacités de chargement du banc
expérimental §axias = 30 MPa). En pratique, la valeur maximale du d@uir imposé a
été de 18 MPa. Cette valeur était atteinte eni8rpaavec mesure de la permeéabilité a
chaque palier ;

12.Retour a I'état de contraintes isotropes initidl MPa) en 4 ou 3 paliers avec mesure
de la perméabilité a chaque palier suivant la o de I'étape 7 ;

13.Mesure de la permeéabilité sous contraintes isosr@péissue du cycle chargement-
déchargement sous déviateur de contraintes ;

14.Démontage de la cellule et récupération de I'épettevavec chute rapide de la
pression de gaz (moins d’'une minute) et de la eonitr isotrope a la fin de mesure ;

15. Répétition des mesures des caractéristiques plassigil'éprouvette comme a I'étape
1 et enrobage de I'éprouvette avec le film plagticgans piégeage d’air puis
paraffinage. A l'issue de démontage, les variatidasmasse des disques poreux en
contact avec I'éprouvette ont aussi été déterminées

Un cycle complet de mesure dure de 30 a 50 joufsrestion de la durée de la phase initiale
de stabilisation de la pression de gaz et de cdkssmesures de perméabilité a I'issue de
chaque palier de contraintes. Ce schéma a étéipadaurbé et modifié, soit pour cause de
fuite importante ou de flux parasite, soit poursmuade perturbation de la régulation de la
température et/ou de I'alimentation électrique.

3.3 Résultats expérimentaux

Les résultats expérimentaux présentés ci-apres soganisés en deux parties, i)
endommagement hydrauligue en termes de variation pdaméabilité au gaz, ii)
endommagement mécanique en termes de variatigoroesétés mécaniques.

3.3.1 Endommagement caractérisé par la perméabilité au ga

Compte tenu de la position des éprouvettes pamra@pla paroi du puits, et en considérant
gue I'endommagemeint situ décroit en fonction de la distance, nous pouvonsidérer que
I'éprouvette issue du troncon de carotte la plusgéEe de la paroi est celle présentant
I'endommagement le plus faible, voire nul. A I'oggoles éprouvettes les plus proches de la
paroi sont celles susceptibles d’avoir un endommagé plus significatif. De ce fait nous
commencons la présentation des résultats pardeeli&prouvette la plus éloignée de la paroi
qui peut constituer un état de référence.

Pour chaque éprouvette analysée, I'endommagemdrdl ipeut étre caractérisé par la
perméabilité au gaz, d’'une part la valeur mesue ontrainte moyenni@ situ avant
I'excavation, et d’autre part par les valeurs méssarsous contraintes déviatoriques et en
particulier leurs variations lors du cycle chargatrdéchargement.
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3.3.1.1 Eprouvette EST20567-1, la plus éloignée de la pard2,45 m)

Il s’agit de I'éprouvette réalisée dans le tronglencarotte la plus éloignée du puits (12,41-
12,73 m). Comme des mesuiessitu de I'expérience REP présentées au dessus (c2) 833.
cette distance elle devrait étre issue de la zawe EDZ. Donc cette éprouvette devrait
représenter I'état du massif des argilites du @aHOxfordien non endommagé. Ainsi les
caracteéristigues mesurées sur cette éprouvetteepeéatre considérées comme des valeurs de
référence, permettant ensuite de faire une congmaraavec les mesures sur les autres
éprouvettes plus proches de la paroi.

La teneur en eau massique de cette éprouvetteee6t9d % mesurée apres essai par le
séchage d'une sous-éprouvette a I'étuve a 105°Cgperd8 heures. L'utilisation de cette
valeur avec la valeur moyenne mesurée de la massenique du squelette (2,72 g.&n
conduite a une estimation de sa porosité de 17¢8 &un degré de saturation égal a 90 % en
conditions de laboratoire.

La Figure 3-12représente d’'une part la suite des paliers degeha@nt mécanique imposé
(courbes noires) et d’autre part les pressionsagdeagnont et aval (courbes rouge et bleue) en
fonction du temps. Cet historique comporte 8 étapes

- un palier de compression isotrope de 9 MPa, anlddiguel, on a réalisé une mesure
perméabilité au gaz (étape 1) ;

- une mesure de perméabilité avec un déviateur deP& (I contrainte axiale étant
égale a 15 MPa et la contrainte latérale égal®&8) (étape 2) ;

- cing mesures de perméabilité pour différentes eortrs déviatoriques (4-17 MPa),
la contrainte latérale totale étant maintenue eoneta la valeur de 11 MPa, (étapes 3
ar’);

- Une derniere mesure de perméabilité apres retodesaconditions de contraintes
isotropes égales a 11 MPa (étape 8).
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Figure 3-12 : Historique du chargement de I'éprotied=ST20567-1

(P_am : pression de gaz a I'amont ; P_av : pressiergaz a I'aval ; P_axi : contrainte totale axial®_lat :
contrainte totale latérale)
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Perméabilité sous contraintes isotropes

La phase d’homogénéisation de la pression du gasde chargement sous une contrainte
isotrope de 9 MPa a duré 7 jours. L'amplitude dectément de pression était de 0,31 MPa.
La Figure 3-13présente les variations des pressions amont étRaaet Pam en fonction

du temps. La diminution observée de la pressioravall est contraire a son évolution
théorique qui est une augmentation. Ceci a ététifdecomme la contribution d’'un flux
parasite dans le systéme, dont les caractéristigoeété déterminées a la fin de la phase de
stabilisation pour corriger ces courbes et déteemia perméabilité.

La perméabilité au gaz de cette éprouvette sousamteainte isotrope de 9 MPa est estimée
a 1,3.10" m2. Cette estimation a été réalisée en utilisargrocédure d'identification de la
perméabilité présentée dans le chapitre 2 et demarlémes hypothéses mises a part les
parameétres physiques de cette éprouvette. Il gsbriamt de rappeler que cette valeur a été
déterminée par une analyse globale de trois courBam(t), Pav(t), DP(t) (cf. Chapitre 2).
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Figure 3-13 : Variations de la pression de gaz @nction du temps aprés I'incrément de
pression pour le palier de contrainte isotrope dglPa (Pam = 6,313 MPa, Pav = 6,002
MPa, T = 32,65°C) et la correction et la simulatodes courbes - 1bar = 0,1 MPa
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Avec la prise en compte du flux parasite, I'évalntsimulée numériguement des pressions de
gaz en considérant cette valeur de perméabilitéerdion accord avec celle des pressions
expérimentalesHigure 3-13. Ceci nous confirme la signification de la valeéterminée.

Perméabilité sous contraintes déviatoriques

Les essais sous différentes contraintes déviawsiqavaient pour but de caractériser
indirectement une évolution de 'endommagement rdéyettes d’argilites par la mesure de
la perméabilité au gaz. L’essai consiste a effeades mesure de la perméabilité au gaz par la
méthode dipulses tessous des contraintes déviatoriques constantesitAagpplication de
I'incrément de pression, une phase d’homogénéisatienviron 24 heures est imposée
pendant laquelle a la fois la pression de gaz #Eneservoirs et les contraintes totales axiale
et latérale demeurent constantes.

La Figure 3-14présente les résultats des mesures de perméabiligedifféerents niveaux de
contraintes déviatoriques pour I'éprouvette ESTZ056Le chemin du trajet chargement-
déchargement est détaillé suFigure 3-12.
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Figure 3-14 : Valeurs de la perméabilité au gaz unés en fonction du déviateur des
contraintes avec une contrainte latérale de 11 MREST20567-1

On notera que les deux premieres mesures ontadigées avec une pression de confinement
de 9 MPa seulement, tandis que les autres I'onavéé une pression de 11 MPa dans le but
d’augmenter la différence entre la contrainte &Eeéet la pression de gaz en vue de diminuer
la valeur du flux parasite.

On observe que :
- la valeur de la perméabilité au gaz diminue ded1033.16** m2 quand le déviateur de
contraintes augmente de 0 a 17 MPa ;
- elle reste pratiquement constante pendant le dgetmant ;
- une hystérésis de la valeur de la perméabilitée sait retour a une condition de
contrainte isotrope, méme si celle-ci est supéei€ucelle initiale (11 MPa au lieu de
9 MPa). Une valeur initiale sous contrainte isotraje 11 MPa peut étre évaluée en
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extrapolant la variation de la perméabilité mesyréedant le trajet de chargement,
soit 1,04 m2.

La diminution de la perméabilité lors de chargenpmit étre expliquée par une compaction
de I'éprouvette d’argilite. En tout état de causte variation ne peut pas étre attribuée a une
variation du flux parasite qui aurait évolué endion du déviateur. L&igure 3-15permet

de comparer les valeurs de ce flux, quantifié pardl@tion de la pression des réservoirs en
fonction du temps, juste avant l'application desréments de pression pour différents
niveaux de déviateur. Les différences de pentecdedbes ne sont pas significatives et elles
ne permettent pas d’expliquer I'amplitude de I'étmin de perméabilité au gaz mesurée.
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Figure 3-15 : Variations de la pression de gaz partdles phases d’homogénéisation avant
I'application des incréments de pression.

L'absence d'effet du déviateur des contraintes kurperméabilité au gaz lors du
déchargement peut étre expliguée par un phénonmréderisible de la compaction. Les
déformations irréversibles en compression meswséesd’environ 0,2 %. Ces déformations
comportent une partie importante due a la défoonatifférée.

Le Tableau 3-5regroupe les conditions des mesures et les résubtatenus sur cette
eprouvette.

Tableau 3-5 : Evolution de la perméabilité au gazsarée en fonction des contraintes

appliquées
Cycle Chargement Déchargement
. Paxiale 9 15 15 22 28 21 15 11
Contraintes 5 el 9 | 9 | 11 | 11 | 11 | 11 | 11 | 11
(MPa) .
Déviateur| O 6 4 11 17 10 4 0
Kgad 10" m?] 1,3 | 10 08 | 05| 03| 02| 02 | 03
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Figure 3-16 : Exemple d’évolution de la pressianghz pendant la phase d’uniformisation,
apres sa mise sous pression de gaz initiale (umatige d’'incrément de pression est
comprise dans cette phase)

Flux parasite

Il faut noter que la courbe de variation de laspien de gaz pendant la période de
I'uniformisation présente un caractere amdrig(re 3-16, mais au bout de 7 jours celle-ci
n'est toujours pas stabilisée et elle présentevamiation quasi-linéaire de I'ordre de 0,029
MPa.j* en aval et 0,015 MP&.jen amont. Aucune auscultation et modification ewen’ont
permis d’éliminer ce flux. Il faut cependant notpre les valeurs du flux ont été réduites a
0,0072 MPaf aprés une augmentation de la contrainte latém@a 11 MPaRjgure 3-15.
Comme il I'a déja été mentionné dans le chapitie 2alcul de la valeur de la perméabilité au
gaz tient compte ce flux parasite. Le principe iasa additionner le flux parasite sous la
forme d’'un termeAP/A t) constant dont la valeur est déduite de cellesurées pour chaque
réservoir avant I'application de lI'incrément de ggien et pendant I'évolution des pressions
lors de la mesure de la perméabilité.

3.3.1.2 Eprouvette EST20567-2, la plus éloignée de la par(i2,51 m)

Il s'agit de I'éprouvette EST20567-2. Cet essait@ réalisé avec un volume du réservoir
amont trés important, 2250 Erafin d’éliminer I'effet du flux parasite du cotéadhont, ce qui
avait perturbé les mesures sur I'éprouvette EST28086I s’agit donc la d’'une une nouvelle
mesure sur une éprouvette jumelle de celle testéalk I'essai EST25067-1.

Pendant les mesures, les fluctuations de la termysérant été relativement importantes
supérieures a +/-0,1°C) et leurs effets sur lagiwesde gaz ont été corrigés suivant la
méthode définie dans le chapitre 2.

La Figure 3-17présente le trajet de chargement mécanique etadsipn de gaz de cette
éprouvette. Ce trajet se compose d'un incrémenpréssion de gaz pour le palier de
compression isotrope de 11 MPa et deux incrémeatprdssion de gaz avec différents
déviateurs de contraintes (7 et 17 MPa).
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Perméabilité sous contrainte isotrope

A l'issue de trois jours d’uniformisation de la pseon de gaz a 6 MPa, un incrément de
pression de 0,39 MPa a été appliqué Figure 3-18présente I'évolution de la variation des
pressions aval et amont, Pav et Pam, en fonctiotemips. La valeur de la perméabilité au
gaz sous une contrainte isotrope de 11 MPa a étééeségale a 3.19 m?, en utilisant la
procédure d’identification de la perméabilité préée dans le chapitre 2. La comparaison des
courbes modélisées et expérimentales montre urabcord et ceci nous permet de valider
gu’il est possible d'utiliser un grand volume poun des réservoirs pour mesurer une
perméabilité aussi faible que 1n2.

Cette valeur est proche de celle de I'éprouvettd 28S67-1. Ceci signifie que la carotte
située & 12 m de la paroi présenterait une pertitéadi gaz de I'ordre de Fém?.
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Figure 3-17 : Historique du chargement de I'éprotied=ST20567-2
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Figure 3-18 : Courbes numériques et expérimentdésspressions de gaz
(Pamon= 6,488 MPa, Ry~ 6,099 MPa, DR= 3,89 bar et Royops 11 MPa, k = 3.1G' m2)
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Perméabilité sous contraintes déviatoriques

La pression du gaz a été maintenue constante entaoequi imposait une différence de
pression entre deux réservoirs. Cette différencepdession a permis de mesurer la
perméabilité pour différents niveaux de contraindésiatoriques. La perméabilité au gaz
estimée est de 2,5.2bm? quand la contrainte axiale a été portée & 18, éiaun déviateur
de 7 MPa et de 1,5. ®m?2 pour le palier de la contrainte axiale de 28 M&t pour un
déviateur de 17 MPa. Une diminution de la permééakalvec 'augmentation de la contrainte
axiale a été aussi observée comme pour I'éproutESiE20567-1. Ceci peut s’expliquer par
une compaction de I'éprouvette et une fermeturenitgrofissures de I'éprouvette lors du
chargement déviatorique.

Tableau 3-6 : Evolution de la perméabilité au gazsarée en fonction des
contraintes appliquées

Cycle Chargement
Contraintes—axae 11 18 28
(MPa) Pconfinement 11 11 11
Déviateur 0 7 17
Kgaz[ 107 m?] 3 2,5 1,5

Il faut noter que la vitesse de chargement étaitl@ekPa.g pour le dernier palier de
chargement. L'essai a été interrompu pendant leerpde déviateur & 17 MPa. Donc les
mesures pour le déchargement n’ont pu étre effeetié

3.3.1.3 Eprouvette EST20512-1, la plus proche de la parod(45 m)

Il s’agit d’'une éprouvette de la carotte la plusghre de la paroi. L’analyse synthétique dans
le paragraphe 3.2 montre que cette carotte estesitians la zone de 'EDZ, et donc les
mesures sur cette carotte permettraient d’obselfeéfiet d’'un endommagement poten-
tiellement élevé.

Sa teneur en eau est@l@4 %, sa porosité est estimée a 17,7 % et saé diegsaturation est
égal a 85 % suivant la méme méthode utilisée que lfEprouvette EST20567-1.

En fait, I'essai de I'éprouvette EST20512-1 a é@disé a la suite des mesures des éprouvettes
EST20567-1 et EST20512-2 qui n'avaient permis di@maqu’'une valeur corrigée de la
perméabilité, donc il sera aussi fortement dépetndiauila méthode de correction.

A l'issue de la mise sous contraintes isotropes, pression de gaz continunement croissante
a été d’abord uniquement imposée sur la face ampant’intermédiaire d’'un débitmetre
massique afin de procéder a une estimation deeksjon d’entrée d’air. La pression amont a
été graduellement augmentée jusqu’a la valeurs®Pa avec une vitesse de chargement de
'ordre de 2,25.18 MPa.min’. La pression initiale du réservoir aval étant i@sgion
atmosphériqgue. On remarque une réaction tres ragdéa pression aval, qui croit non
linéairement avec le tempBigure 3-19. Cette augmentation de la pression aval ne peait ét
liée a une percée du gaz en raison des faiblesirgate la pression amont. Il faudrait plus
invoquer un cheminement préférentiel au niveawadmitface latérale de I'éprouvette.
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La pression amont a été ainsi augmentée jusqu'MPd et la tendance de la pression aval
n'a pas changé. Le débitmeéetre massique a alordétédnté et on a procédé directement a
I'application d’'une pression de ligne d’environ 6Pl sur les deux faces de I'éprouvette
pendant une période de 48 h. Cependant le suivpdessions n'a pu étre réalisé a cause
d’'une interruption de l'enregistrement (arrét derdinateur de pilotage). Ce défaut

d’enregistrement n'a donc pas permis d’évaluedug €le référence avant I'application des

incréments de pression.
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Figure 3-19 : Evolution des pressions amont et &wa d’'une mise en pression de gaz
progressive a I'amont, le réservoir aval étant &ol

Deux mesures de perméabilité ont été réaliséesapetel palier de contraintes isotropes (11
MPa). LaFigure 3-20 présentant la variation des pressions montre gupréssion aval
diminue apres un pulse test et elle confirme gexiiste une fuite dans la partie aval du
dispositif. En l'absence d'une évaluation du flug déférence, seul un majorant de la
perméabilité a pu étre évalué a partir de la coestpgérimentale brute de décroissance de la
pression amont d’apres la méthode de Brace. Lauvabtenue de la perméabilité serait
comprise entre 4,0 et 4,3 10m?. En considérant I'effet d’un flux parasite dontclarrection
réduirait la décroissance de la pression amonpelanéabilité réelle serait inférieure a ces
valeurs estimées. On constate donc que la perntéahil gaz mesurée de cette éprouvette est
aussi de I'ordre de 1 m?. Ceci signifie qu'il N’y aurait pas de différendesportantes de la
perméabilité au gaz entre des éprouvettes testéés a differentes distances de la paroi du
puits.
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Figure 3-20 : Evolution des pressions de gaz apmsrément de pression pour le palier de
contraintes isotropes @Ront= 6,293 MPa, RB,a = 6,042 MPa) - 1bar = 0,1 MPa

Cet essai a été interrompu en raison d’une fuiteréd pu étre repris qu’avec une éprouvette
jumelle.

3.3.1.4 Eprouvette EST20512-2, la plus proche de la parod(52 m)

Il s’agit de I'éprouvette EST20512-2, dont la tenen eau est de 6,78 %, sa porosité est de
18,0 % et le degré de saturation serait égal a 8dour laquelle le trajet de chargement a été
conforme au protocole expérimental décrit dansalagraphe 3.2. A l'issue des 6 jours de la

phase de stabilisation, des incréments de preseayaz ont été appliqués pour le palier de

contraintes isotropes a 11 MPa. Puis des mesurgemecabilité au gaz ont été effectuées

lors du cycle de chargement et déchargement awecamtrainte axiale égale a 18, 28, 17 et

11 MPa, comme présentées suFigure 3-21

A cause du flux parasite, la valeur de la perméélilu gaz mesurée a été déterminée avec la
méme meéthode que celle utilisée pour I'analyseadssis de I'éprouvette EST20567-1. La
perméabilité mesurée sous la contrainte isotrop&ldslPa est estimée & 140n2 Cette
valeur est du méme ordre que celle de EST205124 vhleurs mesurées sous déviateur de
contraintes varient entre 0,7 et 0,5?40m2. La courbe de I'évolution de la perméabilité
(Figure 3-23 montre que l'augmentation du déviateur induit udieninution de la
perméabilité mesurée tandis que lors du déchargereia-ci augmente. Ces variations sont
proportionnelles au déviateur imposé mais sont rodgo®  faibles Kigure 3-23. Lors du
cycle chargement-déchargement, I'évolution présanteirréversibilité qui peut s’expliquer
par un endommagent permanent.
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Figure 3-21 : Historique du chargement de I'éprotied=ST20512-2

Tableau 3-7 : Valeurs de la perméabilité au gazigée en fonction du déviateur.

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes Paxiale 11 18 28 18 11
(MPa) Pc?nf.memem 11 11 11 11 11
Déviateur 0 7 17 7 0
Kgad 102 m?] 1,0 0,7 0,3 0,5 0,6
- 1,2
E Lo
AN
é 0.8 \ chargement
Py
@ 0,6
E
g 0.4 —_—
g déchargement
& 0,2
0,0 1
10 20
Déviateur(MPa)

Figure 3-22 : Evolution de la perméabilité au gagsurée en fonction du
déviateur de contraintes Imposé.{Rnemen= 11 MPa)

Remarque : Les pressions de gaz n’étaient padiséasi stricto-sensu a la fin de la phase
d’uniformisation mais leurs variations étaient telament faibles ; de l'ordre de 0,0096
MPa.j* pour la pression aval et 0,0120 MPagour la pression amont. Du fait de ce flux
parasite, il apparait globalement une diminutionlaleression aval pendant les mesures de
perméabilité, ce qui est contraire a son évolutivdorique. Il a donc été procédé a une
correction pour déterminer la valeur de la perm#ééhmnesurée. Ces flux parasites ont été
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supposés constants pendant toute la durée desniewt® de pression et les variations de
pression amont et aval enregistrées ont été cesigar simple soustraction des variations de
pression dues a ces flux parasites supposés ctmsdaec cette correction la pression aval a
une évolution conforme a I'existence d’un flux é@servoir amont vers le réservoir aval.

3.3.1.5 Eprouvette EST20512-3, la plus proche de la parod(59 m)

Pour tenter de s’affranchir de ces flux parasitespouvel essai a été réalisé avec I'éprouvette
jumelle EST20512-3 en utilisant un réservoir amal@ grand volume comme pour
I'éprouvette EST20567-2. De plus en raison d’uoegleur plus petite pour cette éprouvette,
la durée des mesures de perméabilité a pu étréee@ependant les essais ont été affectés
par des fluctuations de température dont I'effetiesi pressions a été réduit par un traitement
des données avant de procéder a leur interprétation

Les valeurs des parametres, teneur en eau, poebsiggré de saturation, sont respectivement
de 6,74 %, 17,7 % et 85 %.

Le trajet de chargement mécanique est proche de défini lors de la présentation du
protocole expérimental, & savoir un chargementapeta 11 MPa puis un cycle chargement-
déchargement déviatorique avec les paliers deaiotds axiales suivant : 18, 28, 21, 15 et 11
MPa Figure 3-23. Il a été ajouté un dernier palier de contraistérope a 13 MPa.

La pression de gaz de ligne initiale a été de 8)@4 puis un incrément de pression de 0,43
MPa a été imposé lors du premier palier de cont@sotrope. Du fait du grand volume de
réservoir en amont, la pression de gaz amont sgtaeonstante pendant toute la durée de
I'essai. Il a donc été procédé a un incrément degion pour 'ensemble des paliers.
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Figure 3-23 : Historique du chargement de I'éproited=ST20512-3

A cause du flux parasite a I'aval, la pression avdEcru pendant tout I'essai, ce qui signifie
gue la perturbation liée a ce flux a masqué langeale I'éprouvette. Il n'est pas possible de
guantifier précisément ce flux et donc de déterminge valeur de la perméabilité au gaz
mesuré ainsi que son évolution. La valeur initdéela perméabilité au gaz mesurée pour la
contrainte isotrope de 11 MPa est estimée inféiéu®.1G'm2, car a I'issue des 25 jours

d’essai, la pression d’aval devrait au moins auderege qui correspond a une valeur de la
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perméabilité mesurée de 240n? et une valeur du flux égale & 0,024 MPagui est
supérieure aux valeurs du flux parasite précédermuhéterminées. Il a donc été procédé a
une analyse paramétrique en calculant I'évolutiedadpression de gaz aval pour différentes
valeurs du flux parasite et de la perméabilkigre 3-29. Cette figure permet de supposer
que la valeur de la perméabilité au gaz mesurést seférieure a 1. 16'm?, si la valeur du
flux parasite est inférieure & 0,012 MPa.la légérement diminution de la pente de la
pression de gaz aval lors du chargement indigeediminution de la perméabilité mesurée
suite a une augmentation du déviateur de contginte

Globalement cet essai n'a pas permis de préciserdsultats acquis sur les éprouvettes
jumelles EST20512-1 et EST20512-2, tout juste deficoer que la perméabilité au gaz
mesurée est proche de 1?4@n2 et qu’elle diminue lors d’un chargement axial.
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Figure 3-24 : Evolution analytique de la pressianghz aval, DR, pour différentes
valeurs du flux parasite et de la perméabilitg{fR= 6,48 MPa, R,a= 6,05 MPa)

3.3.1.6 Eprouvette EST20514-1, proximité immédiate de lagroi (0,10 m)

La carotte EST20514 est située a proximité immédikat la surface de creusement du puits.
Elle devrait présenter le plus fort endommagemerérgiel d’aprés I'analyse du paragraphe
3.2.

La teneur en eau massique de cette éprouvetteee6td® %. En considérant les mémes
hypotheses appliquées ci-dessus, cette valeumdearten eau conduit a une porosité estimée
a 17,2 % et un degré de saturation égale a 84 %.

Cet essai concerne I'éprouvette EST25014-1 sitdid@m de la paroi du puits. L'essai a été
réalisé avec un reservoir amont de grand volumeno®mpour I'essai de EST20512-3. Les
fluctuations de la température ont été corrigéésatila méthode présentée dans le chapitre
2.

Le chargement mécanique appliqué a été procheldiedteprotocole expérimental, a savoir
un chargement isotrope a 11 MPa puis un cyclegemaent-déchargement bi-axial. En raison
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d’'une coupure électrique inopinée le palier de ghaaxiale a 28 MPa a été interrompu et
I'état de contraintes est revenu a I'état de camtiea isotropes. L'éprouvette a ensuite été
rechargée avec une pression axiale de 19 MPa unaisseconde coupure d’alimentation
électrique a fait chuter la pression axiale a 15aMBssi dés le retour du courant électrique,
I'éprouvette a été remise sous contraintes isofr@yec une pression de 11 MPa.Higure
3-25 présente ce trajet de chargement chahuté. L'inenéhe pression a été appliqué lors du
palier de contrainte isotrope et il a duré jusda’fin d’essai.
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Figure 3-25 : Historique de chargement de I'épratwd=ST20514-1

Les résultats corrigés des fluctuations de la teatpée montrent que la pression d’aval
décroit comme lors de I'essai avec I'éprouvette H¥BIL2-3. En raison de I'impossibilité de
procéder a la détermination précise des valeuta germéabilité au gaz mesurée a cause de
I'incertitude du flux parasite, il n’y a donc pas dossibilités de procéder a une synthese des
mesures lors du chargement. On pourra seulemamtlsigque pour cette éprouvette le flux
parasite associé a la décroissance de la pressirétit de 0,0072 MP&.ja la fin de la
phase d’'uniformisation. En considérant une vanetie pression nulle a I'aval, cette faible
valeur correspond & une perméabilité au gaz de’7md La seule conclusion possible est
que la perméabilité au gaz de I'éprouvette detait au moins inférieure & 1:4'm2.

3.3.1.7 Synthese

Les valeurs de la perméabilité au gaz mesurée daeéprouvettes a différentes distances de
la paroi du puits et sous une contrainte isotropet segroupées dans Teableau 3-8 Il
apparait que la valeur de la perméabilité au gaaurde des éprouvettes est assez faible, de
'ordre de 107 m2 et qu'elles ne présentent pas une évolutiomeclan fonction de leur
position respectiven situ bien que le degré de saturation estimé differenal’garotte a
I'autre. Ceci signifie que I'endommagement induétr fexcavation est relativement limité.
Bien quin situ, une augmentation de plusieurs ordres de la pdititéade I'eau ait été
identifiée, la faible variation de la perméabilité gaz mesurée est liée d’'une part au degré de
saturation élevé des éprouvettes et d’autre pamté&tat relativement intact des éprouvettes en
raison de la contrainte isotrope appliquée. Cetenidre induit une compaction des
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éprouvettes associée a une fermeture de défaudts peg 'endommagement mais aussi a la
création de ponts liquides dans les pores et $ssifes désaturés en raison du rapprochement
et de la coalescence de films liquides a leursipaBn combinant les résultats situ, qui
montrent que I'existence d’une zone désaturéeuréetjusqu’a au moins 0,45 m de la paroi
et une zone endommagée saturée jusqu’a 0,95 mralitquuits, et les variations des valeurs
mesurées, il est possible d’avancer qu'au-dela, @& & il ne peut y avoir d’écoulement de
gaz en phase gazeuse. Cette conclusion peut étréuét jusqu’a une distance de 0,45m en se
fondant sur les mesures de saturaiiositu.

Tableau 3-8 : Valeurs de la perméabilité au gazurés pour des éprouvettes sous
contraintes isotropes

Erpouvette 20567-1| 20567-2| 20512-1| 20512-2| 20512-3| 20514-1
Distance au puits [m]| 12,45 12,51 0,45 0,52 0,59 0,10
Degré de saturation [9 90 90 85 84 85 84
Contrainte
[Mpa'] Pisotrope 9 11 11 11 11 11
Kgaz [107 m2] 1,3 3 4,3 1 <2 <1

Les valeurs de perméabilité au gaz mesurée sofardee de 16 m? ce qui est trés proche
de la limite de sensibilité¢ du banc de mesuresdtitiui est d’environ 1.7 mz2. Les valeurs
mesureées l'ont été avec des éprouvettes présamiashtgreé de saturation d’environ 90 %. Il
est & noter que cette valeur de ¥1M2 est du méme ordre grandeur que celle mesugte av
de l'eau a I'état saturé mesurgesitu Cette équivalence de valeurs pour deux états tres
contrastés d’'un point de vue théorique, puisquetanéabilité au gaz d’une éprouvette quasi-
saturée devrait étre tres inférieure a celle mesaxec le fluide de I'éprouvette saturée a
conduit a s'interroger sur la représentativité dgaleurs mesurées. Comme tout dispositif de
mesure des tres faibles perméabilités avec un @oaut uni-dimensionnel, des artefacts
peuvent biaiser la valeur de perméabilité mesutégagit des fuites qui sont censées étre
réduites, voire corrigées comme lors des mesusdiséés dans cette étude ou d’écoulements
préférentiels en particulier au niveau de lintegfaentre I'éprouvette et le matériau de
confinement latéral. En I'occurrence, pour le dspbexpérimental utilisé, il s’agit de la
jaguette épaisse en Viton®. La preuve d'une absehéeoulement au niveau de cette
interface est trés délicate, voire impossible zoaep, mais un tel écoulement est trés souvent
suspecté. Pour le banc utilisé la seule vérifioapossible a été I'utilisation d’éprouvettes
métalliques donc de perméabilité nulle pour meslaréruit de fond du dispositif (cf. chapitre
2). La transposition aux éprouvettes d'argilitegesh’pas formellement possible en raison
d’'une possible différence de rugosité de la surfde® éprouvettes et surtout du fait que la
proche surface des éprouvettes a pu étre endomni@gédu carottage et désaturée sur une
certaine épaisseur, ce qui constituerait une zopkisi forte perméabilité que la masse de
I'éprouvette quasi-saturé. La méme problématiquesgedsentativité se pose avec la mesure
de la perméabilité par injection d’eau ou d’'unet pardifférence de composition chimique
entre le fluide interstitiel et le fluide de mesyreut influencer la texture du matériau et
d’autre part la possibilité d’'une augmentation 'deverture des microfissures sous l'effet de
la forte pression d’injection.

Pour ces différentes raisons, les valeurs mesw@gsnt donc étre considérées comme des
valeurs liées a celles de la perméabilité avigasitu, mais pas les valerus situ. De méme
les variations de perméabilité au gaz mesuréesisdinectement liées a cell@s situ du fait
de la forte contrainte isotrope imposée, 11 MPagqtiéquivalente a I'état de contraintes de
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la formation non perturbée, mais qui peut avoirurétes différences liées a 'endomma-
gement et & la variation du tenseur des contraértdenction de la distance au puits.

Par ailleurs, les perméabilités au gaz mesuréegpi@aivettes diminuent globalement lors
d’'un chargement axial et elles augmentent faiblénws du déchargement, avec au retour
aux conditions initiales de contraintes isotropee uréversibilité de la perméabilité au gaz
mesurée. La diminution de la perméabilité peut &xeliquée par une compaction de
I'éprouvette qui fermerait des microfissures et daduirait la porosité effective de
I'éprouvette. L’augmentation lors du déchargenssntit liee & une réouverture de certaines
de ces microfissures. Tout comme pour la perméabdlu gaz mesurée sous contraintes
isotropes, il n’est pas possible d’établir si cetiduction est liée & un comportement de la
masse de I'éprouvette ou a une évolution du matéaniveau des faces en contact avec les
pierres poreuses en meétal fritté qui subirait uommression, voire un poingconnement en
raison de I'absence de déformation latérale suieragosité relative des pierres poreuses.

Inversement, les mesures obtenues pour I'éprouv&BT20567-2 qui a été affecté d’'une
rupture sous compression sans variation signiieativant I'instant de la rupture, du flux
s’écoulant entre les réservoirs montrent que sewshfinement appliqué, méme dans le cas
de fractures, la perméabilité au gaz ne présersteipa augmentation significative par rapport
a un état intact. Ceci peut s’expliquer par lad@éhbilité du matériau au niveau des surfaces
des fractures sous l'effet du fort confinement isgpaui réduirait I'écoulement potentiel du
gaz dans les fractures.

En conclusion, les mesures de perméabilité aeffaztuées avaient pour but de caractériser
indirectement I'endommagement dans la zone prochepudits d’acces. L’écoulement
potentiel du gaz est lié d'une part a une désaturatu massif et d’autre part a I'existence de
microfissures créées par 'endommagement et quseraient pas saturées par le fluide
interstitiel. Les valeurs mesurées ne sont pasteingent transposables au magsibitu en
raison d'artefacts qui peuvent entacher leur repriégivité (flux parasite, écoulement
épidermique latéral) et surtout la valeur élevédadeontrainte isotrope imposée, 11 MPa,
mais qui est nécessaire pour utiliser une presgemtigne élevée afin de mesurer de trés
faibles valeurs de perméabilité, #0m? et en deca. Ce niveau de contrainte isotropa a
réduire le contraste entre les éprouvettes lieeadbmmagement. En tout état de cause, et
s’appuyant sur le cas de I'éprouvette rompue, Esws de perméabilité au gaz mesurée
montrent de tres faibles variations entre les égprtias, ce qui sous-tendrait une faible
extension de 'endommagement tel qu’il a été caras# par les mesurés situ. Les fortes
augmentations de la perméabilité a 'eau mesurésitu n'ont pas été identifiées, soit en
raison de I'état quasi-saturé des éprouvettesesoitison de la fermeture des micro-fissures
a l'origine de cette augmentation.

3.3.2 Caractérisation d’endommagement mécanique par la dérmabilité

Dans cette partie, les courbes contraintes défammatous compression isotrope et sous
chargement déviatorique seront exploitées pour éul®c a une caractérisation de
'endommagement des éprouvettes testés précédemnisd courbes seront aussi
rapprochées des valeurs de la perméabilité au gsmnée. Le but principal de cette analyse
est de caractériser 'endommagement mécanique wyaitaété induit par le chargement
déviatorique impose.
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Pour chacun des paliers de chargement, les dépdatermxiaux ont été mesurés a l'aide du
capteur LDVT (+/- 12,5 mm, linéarité 0,1 %) extémeau dispositif. Ce capteur mesure les
variations de distance entre les deux faces exedes pistons de chargement. Les
déplacements mesurés sont donc la somme de lardéfon de I'éprouvette ainsi que celui
des pierres poreuses (2 x 3 mm) et des pistongatgion (60 mm) et de chargement (250
mm). Il s’agit donc la d’une mesure brute. Ellet@ éorrigée pour extraire la déformation de
I'éprouvette en retranchant une quantité représemapart du déplacement lié aux pierres
poreuses et aux pistons. Cette quantité a éténtiétse a partir de la mesure du déplacement
brut pour I'ensemble de la gamme de chargemen2® MPa) en utilisant comme éprouvette
un cylindre de duralumin dont le module de déforamaest connu (69 GPa) placé entre les
pierres poreuses.

Du fait de I'application de paliers de charge,desrbes déformations-temps et déformations-
contraintes comportent des phases de déformatisiantanées, lors de l'application des
paliers de contrainte et des phases de déformdifiénées pendant les paliers de charge.

Les courbes de déformations instantanées ont éllgsies pour déterminer les valeurs du
module de déformabilité tangem, Cette caractéristique a été choisie en raisaadelation
directe avec 'endommagement des éprouvettes.

Pour certains essais de longue durée, le fluagsigrsficatif. Il a alors été quantifié par la
valeur de la vitesse de la déformation a la fincloeque palier sur une durée de 1 a 3 jours.

3.3.2.1 Eprouvette EST20567-1, la plus éloignée de la par(i2,45 m)

La déformation corrigée de la part liée a la celloks du cycle chargement-déchargement est
représentée sur Rigure 3-26 Sur cette courbe on peut noter une perturbatibcarespond
a la mise en place de la pression de ligne du gaz.

A partir de cette courbe contrainte-déformationvdéeur du module de Young pour chacun
des paliers de contraintes a été détermimabléau 3-9.

Lors du chargement déviatorique, le module de dédtion augmente légerement, sa valeur
moyenne est d’environ 4000 MPa. On notera que lauvadu module déterminée lors du
chargement isotrope est supérieure aux autresrgaleais ceci résulte du chargement et de
la méthode de calcul qui fait intervenir une valtéorique du coefficient de Poisson et donc
elle ne sera pas analysée pour caractériser 'emdgmment pour 'ensemble des essais
présenteés.

Lors du déchargement, la valeur du module de dé&ftiom diminue, mais néanmoins les
valeurs lors du déchargement sont plus élevéeslaygede chargement. Ceci peut étre
expliqué par le fait que lors du déchargement, déornation est plus élastique et que la
déformation plastique est bloquée.
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Figure 3-26 : Courbe de la déformation axiatela contrainte axialedle EST20567-1

Tableau 3-9 : Valeurs du module de déformationedadoerméabilité au gaz mesurée pour
les différents paliers de contraintes

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte|  Pajale 0—-11 | 119 9—-15 | 15522 | 22528 | 2821 | 2115 | 1511
[MPa] Pconfinement| 0—11 | 1159 9 11 11 11 11 11

E [MPa] 6549 3506 4156 4030 6577 4818 3763
Kgaz [10° m?] 1,3 1,0 0,8 0,5 0,3 0,2 0,2
0,90 40
0,80 | - 35
< 070 0
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Figure 3-27 : Déformation axiale et contrainte aeizn fonction du
tempsdeEST20567-1

La diminution du module lors du déchargement egtasgmment contradictoire avec la
relative constance de la perméabilité au gaz mesimé fait, la perméabilité ne dépend pas
seulement de la porosité, elle dépend aussi a naeotivité des pores. Lors d'un cycle
chargement-déchargement, 'augmentation de la pérbbre peut-étre compensée par une
réduction de la connectivité des pores.
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La courbe de déformation en fonction du temps neogue le fluage pour le palier de
déviateur égal a 17 MPa est plus important que pelur le déviateur de 11 MPa. Mais lors
du cycle de déchargement, le fluage n'est pasfgigtif. L'analyse de la déformation pour
les derniers jours de ces paliers montre que éssét de la déformation est de 1,3.8® sous
un déviateur de 11 MPa, et de 2,83 3 sous un déviateur de 17 MPa.

3.3.2.2 Eprouvette EST20567-2, la plus éloignée de la pard2,51 m)

La déformation corrigée lors du cycle chargemerhdégement de cette éprouvette est
présentée sur laigure 3-28et les valeurs du module de Young déterminéesta da cette
courbe sont regroupées dansTiableau 3-10 Lors du chargement et pour le palier de
contrainte axiale égale a 28 MPa, le module de Yqnésente une diminution qui pourrait
traduire une amorce d’endommagement. Mais cet endm@ament mécanique n’est pas
associable directement a un endommagement dedé@#ques hydrauliques sous la forme
d’'une augmentation de la perméabilité au gaz mes@eéci signifie que 'endommagement
ne se traduit pas par une modification des chemiésoulement du gaz et donc que la
modification de porosité ne concerne pas la papatesité non saturée.

30,0

25,0 1
20,0 -

15,0 A

Paxiale(MPa)

10,0 A

Perturbation
5,0 4

0,0 T T T T T T
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7

Déformation(%

Figure 3-28 : Courbe de la déformation axiale vetatrainte axialede EST20567-2

Tableau 3-10 : Valeurs du module de déformatioretkle la perméabilité au gaz mesurée,
K, pour les différents incréments de pression irldpasl’éprouvette EST20567-2

cycle Chargement
Contraintes|  Paxiale 11 11-18 18-28
[MPa] Pconfinement 11 11 11
E [MPa] 7150 5276 4126
Kgaz[10°' m?] 3 2,5 1,5
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Figure 3-29 : Courbes de la déformation et de latcainte axiale en fonction du temps

Il apparait que le fluage pour le palier de conteaxiale égale a 28 MPa n’est pas stabilisé.
Sur les derniers deux jours, la vitesse de déféomasst de 9,3.18s™. A I'issue de cet essai
et aprés démontage de la cellule, il s'était awpré I'éprouvette s'était fracturée pendant
I'essai. Ceci peut expliquer la diminution du madde déformation observée, mais a
I'inverse la perméabilité au gaz mesurée n'a pasgnté d’augmentation, au contraire, elle a
méme diminuée pour le palier a 28 MPa, ce qui corila non conductivité hydraulique au
gaz de fractures sous fort confinement, 11 MPaocecurrence.

3.3.2.3 Eprouvette EST20512-1, la plus proche de la parod(45 m)

Lors du démontage de la cellule de perméabilité gt avéré que I'éprouvette présentait
deux fractures normales a son axe. Le module deny@éterminée a partir de la courbe
contrainte déformation est de 2636 MPa et la déition maximale est de 0,5 % a lissue de
I'application de la contrainte isotrope de 11 MPanc le mécanisme de la rupture n’est lié
pas a une rupture mécanique.
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Figure 3-30 : Courbe de la déformation axiale vatrainte de confinement
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3.3.2.4 Eprouvette EST20512-2, la plus proche de la parod(52 m)

La déformation corrigée lors du cycle chargemerhdéyement est présentée suFigure
3-31et les valeurs du module de Young sont regrougées leTableau 3-11

La valeur du module lors de la mise sous contraiigetropes, 9 MPa, est faible bien que
I'éprouvette ne présente pas d’indice de ruptuem@e pour I'éprouvette EST20567-1, la
valeur du module diminue Iégerement lors du chasggrat par contre lors du déchargement,
il varie trés fortement avec une valeur initialesimportante.
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15,0

Paxiale(MPa)

10,0 -

5.0 | Perturbation

0,0

0,6 0,8 1 1,2

Déformation(%9

0 0,2 0,4 1,4

Figure 3-31 : Courbe de la déformation axiale vetmtrainte axialeleEST20512-2

Tableau 3-11 : Valeurs du module de déformatiotheeta permeéabilité pour les
différents incréments de pression imposés

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes  Pai 0—9 11 11518 | 18528 | 28517 | 17—-11
[MPa] I:)con 0—9 11 11 11 11 11
E[MPa] 2171 2639 2573 4734 2310
Kgaz [10° m?] 1,0 0,7 0,3 0,5 0,6
1,40 40
1,20 | - 35
< 1,00 - (30
§ 0,80 1 (4
2 - 20 T
g 0,60 - 15 8
° o,4of!= | g 710‘?i
0,20 Déformation ——Paxiale [ 5
0,00 : : : : : : 0
0 5 10 15 20 25 30 35
Temps(j)

Figure 3-32 : Courbes de la déformation et de latcainte axiale en
fonction du tempde EST20567-2
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Comme pour les autres éprouvettes, seul pour lersaus le plus fort déviateur, la phase de
déformation présente un caractére non stabilis€ ave vitesse de déformation sur les
derniers jours égale & 1,946

3.3.2.5 Eprouvette EST20512-3, la plus proche de la parod(59 m)

La Figure 3-33présente I'évolution de la déformation axiale d#ecéprouvette en fonction
de la contrainte. On notera que celle-ci a étéupgaée en raison d’'une chute de la contrainte
axiale. A partir de cette courbe, les valeurs dalu® qui ont été déterminées sont regroupées
dans leTableau 3-12.

Tableau 3-12 : Valeurs du module de déformatioteeia perméabilité pour les différents
incréments de pression imposeés

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes | Paxi | 011 | 11518 | 18528 | 28521 | 21515 | 15511
[MPa] Peon | 011 | 11 11 11 11 11
E[MPa] 1431 | 3085 | 4574 | 18163 | 8364 4584

30,0
25,0 |
20,0

15,0 é
10,0 -
5,0 1 Perturbation artificielle

0,0 ‘ ‘ ‘
0 0,2 0,4 0,6 0.8
Déformation (%)

Paxiale(MPa)

Figure 3-33 : Courbe de la déformation axiale vetatrainte axialedleEST20512-3
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Figure 3-34 : Courbes de la déformation et de latcainte axiale en fonction du temps
deEST20512-3
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Le fluage pour le palier sous déviateur de 17 Mftdeeplus développé avec une vitesse
de déformation de 13,0.10s contre 6,03.18° s* sous un déviateur de 7 MPa.

3.3.2.6 Eprouvette EST20514-1, proximité immédaite de la pai (0,10 m)

Les valeurs du module de déformation détermingestir de la courbe de déformation axiale

(Figure 3-35 sont présentées dansTliableau 3-13Elles augmentent lors du chargement et
elles ne présentent aucune tendance a I'endommagéiea que cette éprouvette présente a
priori 'endommagement potentiel le plus important.

Comme les autres essais, pour le palier avec uiatdav de 17 MPa, le fluage n’est pas
stabilisé et sa vitesse pour les derniéres 48 bastede 5,54.18 s™.

Tableau 3-13 : Valeurs du module de déformatiotheeia perméabilité pour les différents
incréments de pression imposés

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes Paxi 0—-11 11-19 1928 15-11
[MPa] Pcon 0—11 11 11 11
E[MPa] 2374 2638 3713 5922
30,0
25,0 -
T 20,0 ’\
o
S
@ 15,0 coupure électrique
3 10,0 1
5.0 | Perturbation
0,0 T T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Déformation(%)

Figure 3-35 : Courbe de la déformation axiale vetmtrainte axialele EST20514-1
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Figure 3-36 : Courbes de la déformation et de latcainte axiale en
fonction du tempde EST20514-1

3.3.2.7 Synthese

Les valeurs du module de déformation axiale pouméme palier de chargement obtenues
avec les différentes éprouvettes sont regroupées lddableau 3-14Ces résultats montrent
gue le module est d’environ 4500 MPa pour la carpliis €loignée de la paroi (EST20567) et
léegerement inférieur a 3000 MPa pour la carottes ghwoche de la paroi (EST20512,
EST20514). D'apres ces valeurs, la variation ded@nmagement est faible, mais il est a
noter que ces valeurs ont été acquises sous umeorgnt de 11 MPa qui a pu réduire
I'influence de microfissures créées sous un étabaeraintes différent.

Les valeurs du module augmentent Iégérement loishdrgement, mais pour certains essais
il a été observé une diminution pour la dernieepétde chargement{R. 18—28), ce qui
peut traduire un dépassement du seuil d’endommagepwir ces éprouvettes. Lors du
déchargement, la valeur du module diminue génémigmmais avec une valeur pour le
premier déchargement qui est beaucoup plus élevéecelle lors du chargement pour ce
méme palier. Ceci est conforme a un comportenédadtique du matériau.

Tableau 3-14 : Valeurs du module de déformationdifé&rentes éprouvettes lors
du premier chargement avec déviateur

Eprouvette 20567-1 | 20567-2| 20512-2| 20512-3| 20514-1
Distance a la paroi [m] 12,45 12,51 0,52 0,59 0,10
Contraintes  Paxiale 15-22 | 11-18 | 11518 | 11-18 | 1119
[Mpa] Pconﬁnnement 11 11 11 11 11
Module E[MPa] 4156 5276 2639 3085 2638

L'ensemble des résultats montre que la déformat@ximale des éprouvettes sous une
contrainte axiale de 28 MPa et une contrainte cdirmement de 11 MPa est d’environ 1%.

La part liee au fluage est importante pour le palie déviateur de 17 MPa. La phase de
fluage peut étre décrite par une expression donféuatiution des déformations en fonction

du temps telle qued(l) :

& =Blog(t)+C 3.1
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Ou ¢ est la déformation ; B et C sont deux parametrextion de I'état de contrainte
appliqué et B caractérise I'évolution de la défatioraen fonction du temps.

La phase de fluage des éprouvettes peut étre earssitérisée par la vitesse de déformation
sur le dernier jour du palieTébleau 3-1h

Les valeurs du coefficient B des éprouvettes saspetdsées avec une valeur moyenne de
0,040 %" La vitesse de la déformation varie entr& 0 10'° s* et elle tendrait & étre plus
faible pour les éprouvettes les plus proches dwatai. Ceci signifie que 'endommagement
des éprouvettes éloignées de la paroi est moinertant et que les argilites du site MHM
présentent un fluage significatif. Ces valeurs tiesge de la déformation a court terme sont
cohérentes avec les résultats antérieurs (Su, 2@b)considérant la dispersion de ces
données, des essais supplémentaires seraient aiéeggsour caractériser le fluage de ces
éprouvettes d’'argilites de MHM avec en particuties paliers de plus longues durées.

Tableau 3-15 : Vitesse de la déformation diffé@esun déviateur de 17 MPa et déformation
maximale a la fin du chargement

Eprouvette 20567-1] 20567-2| 20548-5] 20512-2] 20512-3] 20514-1
Distance & laparoi | 12,45 | 12,51 | 4,39V 0,52 0,59 0,10
B [%. ] 0,046 | 0055 | 0,034 | 0060 | 0038 | 0,043
V'tesse[fg_l'c?s‘_jl‘]aforma“° 28.3 6.6 88 194 | 13,0 3.2
Deformat['o%r]‘ maximale | g g4 0,64 0,66 1,23 0,60 1,08

(Y carotte présentée dans chapitre 4 )

3.3.3 La vitesse des ondes ultrasonores

A l'aide d’'un banc de mesure spécifique (type LG#s mesures de la vitesse des ondes
ultrasonores ont été réalisées suivant la diredtingitudinale des éprouvettes. Pour éviter la

dessiccation superficielle des éprouvettes et parfi@ couplage capteur-éprouvette, les

éprouvettes ont été enveloppées avec du Pafafilemdant la mesure. L'ensemble des

mesures est présenté dan3dbleau 3-16.

Tableau 3-16 : Vitesses des ondes ultrasonoresrgessur les eéprouvettes

Eprouvette 20514-1| 20512-2 | 20512-3 | 20567-1 | 20567-3 | 12491-1
Distance a la paroi 0,10 0,52 0,59 12,45 12,56 -
Vp [m.s'] avant essai 3037 3468 3101
Vp [m.s'] aprés essal 2647 3210 3275 2994

Les valeurs des vitesses des ondes ultrasonoresauprises entre 2600 et 3500 th.Elles
sont relativement conformes avec celles obtefusiu (2785 et 3673 mY. En reportant les
différentes valeurs déterminées en fonction deatatte, donc de la distance a la paroi et en
fonction de I'état de I'éprouvette, il apparait que
- les vitesses présentent une légere diminution datrearotte de référence et les
carottes proches du parement. Cet écart est capteddaméme ordre de grandeur
que la dispersion observée entre deux éprouvedtés méme carotte. Cette tendance
aurait demandé a étre validée avec des mesuredé@uemiaires, mais ce qui n’était
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pas possible en raison du faible nombre d’éproasetisponibles et du risque d’'une
dessiccation des éprouvettes malgré leur enveldgarafin? ;

- les valeurs de vitesse mesurée apres essai, d@xlaghargement, sont proches de
celles mesurées avant I'essai de mesure de pelfité€ahigaz. La faible variation de
la vitesse des ondes ultrasonores avant et apr&ssai confirme que d’une part
I'état de saturation de I'éprouvette ne varie paigesaux variations de pression du
gaz et a son écoulement dans I'éprouvette et querd’ part le niveau de contraintes
isotropes imposé n'induit pas d’endommagement hetdds éprouvettes.

3.3.4 Microstructure des argilites

La tres faible perméabilité des argilites est &roent liée a sa microstructure, qui a été
étudiée par la porosimétrie au mercure sur des eaarc intacts de carottes (EST20514,
EST20512, EST20567, EST12491). En considérant e rhinéraux des argilites
(principalement les smectites) sont sensibles @ul'da lyophilisation a été utilisée plutbt
gu’'un séchage a haute température (105°C) pouam@efes échantillons secs. Pour valider
ce choix, ces deux méthodes ainsi qu'un simpleaggi I'air en condition ambiante ont été
réalisés sur des éprouvettes de la carotte EST2Q®887courbes de porosimétrie au mercure
obtenues suivant ces trois méthodes sont présestgek Figure 3-37 Elles présentent
globalement une distribution similaire de la tadlaccés de pore pour ces trois méthodes de
préparation : la famille principale d’accés de gose situe entre 20 et 50 nm, ce qui est
cohérent avec la Figure 1-12 présentée lors dealjaa bibliographique concernant ce
matériau. La principale différence porte sur lagsdé injectée qui est de 12,7 %, 12,0 %, et
11,9 %, correspondant respectivement a un séctagggphilisation, a I'étuve et a l'air. Le
faible pourcentage des méso-pores pour les deuxedes méthodes par rapport a la méthode
lyophilisation est lié au retrait lors du séchage lps deux autres méthodes. Afin d’éviter ces
modifications texturales lors du séchage en étuvead’air, 'ensemble des éprouvettes
analysées ont été préparées par lyophilisation.

L’analyse de la répartition des tailles d’accéspdees des différentes éprouvettes intactes
issues des carottes étudiées est synthétisée eldmbleau 3-17 Il apparait que la porosité
injectée par le mercure (12 % environ) est infégea la porosité totale (18 %) et que le
pourcentage de porosité injectée entre 20 nm ain58st d’environ 50 %. Globalement il
n'apparait pas de variation significatiieiqure 3-3§ sauf pour I'éprouvette de EST20512.
Ceci est cohérent avec les mesures de perméahiligaz qui ne présentent pas une grande
variation entre I'éprouvette plus proche de la patocelle la plus éloignée. On notera que
I'éprouvette de la carotte EST20512 est procheodeegtrémité et il est donc possible qu’elle
ne soit pas représentative de I'état du matériaitiniors de la mesure de la perméabilité.
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Figure 3-37: Courbes de porosimétrie au mercurend’leprouvette de
EST20567 séchée par trois méthode : étuve a 105°C,
a I'air et par lyophilisation

Tableau 3-17 : Pourcentages de porosité total@jeciée et tailles d’acces de pores des

éprouvettes
EST20567| EST20567| EST20512 EST20514
Eprouvette . . .
intacte cassée intacte Intacte
Distance a la paroi(m) 12,56 12,51 0,59 0,17
Porosité totale [%] 17,8 17,8 17,7 17,2
Porosité de mercure [%)] 12,7 12,3 12,1 12,5
> 100 nm 5,4 6,9 9,0 4.6
Pourcentage de 100 a 50nm 16,5 24,1 22,8 13,9
de volume de 50 a 20nm 49,4 42,0 43,1 52,3
cumulé de 20 a 10nm 19,5 18,3 17,0 19,0
<10 nm 9,2 8,7 8,1 10,2
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Figure 3-38 : Distributions de la taille d’accésesipores des différentes carottes a I'état
intact

Une sous-éprouvette de EST20567-2 qui s’était dasséle chargement pendant la mesure
de la perméabilité, a aussi caractérisé par lagpoéire au mercure et comparé avec la
courbe d'une éprouvette intacte de EST2056igure 3-39. Méme si les courbes de
porosimétrie au mercure ne présentent pas dedfikfés évidentes, le pourcentage des grands
pores est plus importante et tandis que celui désopores est plus faible. La porosité
injectée par le mercure pour I'éprouvette casséest2,3 %, ce qui est inférieur a celle de
I'éprouvette intacte. Cette légere diminution p&tné attribuée a une compaction d’éprouvette
sous l'effet du chargement mais la rupture devanidaire a une dilatance, elle peut aussi
avoir pour origine une variabilité des échantilloRkisieurs mesures sous différents trajets de
chargement seraient necessaire pour confirmezaresusions.
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Figure 3-39 : Comparaison des courbes des porosienatt mercure d’'une éprouvette
intacte et d’'une éprouvette cassée lors de la needera perméabilité de la
carotte EST20567

3.4 Discussions

Dans cette partie, divers phénoménes constatéslésrgnesures sur eprouvettes, tels que la
pression d’entrée, la rupture des éprouvettesatamtion du degré de saturation pendant les
mesures et la contribution de la dissolution de gda mesure de la perméabilité seront
exposeés et discutés.

3.4.1 Pression d’entrée du gaz

Une tentative de mesure de la pression dentrégaie a été réalisée sur I'éprouvette
EST20567-1 a l'issue de la mesure de perméalilaér cela la pression de gaz a été d’abord
réduite a 1 MPa. Puis la face et le réservoir antkté isolés et la pression de gaz a 'amont a
été augmentée avec une vitesse de I'ordre de O/#38h* jusqu’a 8,1 MPa en utilisant un
débitmetre massiquéigure 3-40Q. Il y a donc eu une différence de pression dePaMntre
les deux faces d’éprouvette. Aucune modificatiomederoissance de la pression amont n'a pu
étre mise en évidence, ce qui aurait pu traduieepercée du gaz a travers I'éprouvette. La
pression aval quant a elle a augmenté réguliéremestt une trés faible vitesse (3,75'10
MPa.h'). Ceci traduirait un flux indépendant de la pressamont et serait plus & mettre en
relation avec le processus engendrant le flux paragservé lors de la mesure de la
perméabilite.

Pour tenter d’observer une percée du gaz, la pressral a été réduite a la valeur de la
pression atmosphérique et la pression amont réduiteMPa afin de conserver la méme
différence de pression entre les deux faces. Byisdssion amont a été augmentée jusqu'a 9
MPa avec la méme vitesse. Aucune identificatiormfdlle d’'une percée du gaz n'a été
observée. Donc apparemment, sous une contraintepsade 12,5 MPa, la pression de percée
du gaz serait supérieure a 9 MPa. Dans le dosB@s de 'ANDRA, il est présenté que la
pression d’entrée des argilites du site de Meusé#dslarne est comprise entre 9 et 12 MPa.
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Pendant toute la mesure, la contrainte isotrogé geéogressivement augmentée jusqu’a 12,5
MPa afin que la différence entre la pression du ghza pression de confinement soit
supérieure a 3 MPa.

Les deux paliers de pression amont constante peétenconsidérés comme des paliers d'un
essai de mesure de la perméabilité suivant la rdéthdu pulse-test. Des valeurs de la
perméabilité ont été déterminées en considéranhtasdécroissance de la pression amont, soit
la croissance de la pression aval, car en raisda fmte différence de pression, le capteur
différentiel de précision ne pouvait étre utiliées valeurs déterminées avec la courbe de
pression amont sont deux fois plus importantesaglies déterminées avec la variation de la
pression avalTableau 3-18 Ceci pose a nouveau la question d’'un flux psgaskpliquant
cette différence entre flux amont et flux aval. Medeurs déterminées sont globalement dix
plus faibles que lors du dernier palier. Cette oéidn de perméabilité peut aussi bien étre liée
a une réduction effectivement de la perméabiliiéesa I'augmentation de la contrainte de
confinement (12,5 MPa au lieu de 11 MPa) mais aagsie non linéarité des flux pour de
tres forts gradients de pression de gaz et aussi ge faibles pressions locales (effet
Klinkenberg). Comme toute expérience de mesureadperméabilité, la vérification de
I'indépendance de la valeur mesurée avec le gradienpression imposé aurait di étre
vérifiee. Pour ne pas prolonger plus longtempsessti, ceci n'a pas été effectué. Donc ces
valeurs de perméabilités obtenues avec de trés ifmtéments doivent étre tenues comme
trés indicatives.
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Figure 3-40 : Evolution des pressions amont et g@¢alr les trois paliers de
I'essai de percée du gaz

Tableau 3-18 : Valeurs de la perméabilité déterrasn@vec de forts incréments

de pression
Pressions de gaz initiales [MPa] Permeabilite [ Permea}b|l|te[r?1]
(pression amont) (pression aval)
Pamont= 8,07 Rva= 1,03 4,5-6,80°° 2,1-2,510°
Pamon= 8,90 Ryai= 0,018 21-2416 15-1,710°
Pamoni= 8,87 Rvai= 0,035 2,0-23 1% 1,1-1,7 107
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3.4.2 Rupture des éprouvettes

Les éprouvettes EST20512-1 et EST20567-2 ont é@ues pendant les essais de mesure de
la perméabilité, méme si elles présentaient uncasdpenogene et étaient exemptes de traces
de fissures ou de discontinuités a I'échelle derbéavette.

La premiere éprouvette présentait deux fracturess ges extrémités, qui reprennaient des
plans de stratificationFigure 3-4). L’examen des surfaces de ces fractures n'a pamip
d’identifier des éléments grossiers ou particulgrsauraient initié ces fractures.

Figure 3-41 : Vue de I'éprouvette EST20512-1 apresai

L’examen de la courbe de déformatidiigure 3-3Q ne permet pas plus d’identifier, de fagon
évidence une difféerence de comportement permetthexpliciter les conditions de
développement de cette fracture. En I'absence méhis probants, cette rupture a été
attribuée a un défaut de placement des disquesiporede parallélisme de faces qu'il n'est
pas possible de contrdler apres rupture.

La deuxieme éprouvette présente un état de ruptpigue d’une rupture en compression (

Figure 3-43). Pour cette éprouvette il n'a pas non plus éssibte de localiser la rupture
sur les courbes de déformatidigure 3-28.

Du fait de sa position éloignée de la paroi (12r§1cette éprouvette avait été choisie comme
un représentant de la carotte de référence avendommagement potentiel nul. Il est donc
surprenant que la rupture soit intervenue sousi daible déviateur (~9 MPa). A nouveau

une cause liée au placement de I'éprouvette darellale peut étre invoquée mais pas
identifiée avec certitude.

Figure 3-42 : Vue de I'éprouvette EST20567-2 agEsai
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Néanmoins que ce soit I'éprouvette EST20512-1 @prduvette EST20567-2, aucune
modification importante de la perméabilité mesuraede I'évolution des pressions amont et
aval n'a été mise en évidence. Ceci démonterait spues un confinement de 11 MPa,
d’éventuelles fissures qui se formeraient sous raories ne conduiraient pas a une
modification tres importante de la perméabilitégaz. Dans le cas de la premiére éprouvette
ou les fractures sont normales a la direction ali&ament, ce résultat n’est pas surprenant en
ce sens que le gaz doit forcément s’écouler amsawge section de matériau intact, mais dans
le cas de la seconde éprouvette ou les fractuigisgiot les faces des extrémités, ce résultat
est plus surprenant.

3.4.3 Evaluation de I'eau déplacée pendant I'essai

La face aval des certaines éprouvettes apres agsaiaissait plus humide que la face amont,
laquelle semblait plus séche que la surface latédFagure 3-43. Cette assertion se fondait
sur la difféerence de couleur, face aval plus songjure la surface latérale de I'éprouvette, et
de toucher entre les deux faces.

face aval face amont face aval face amo
EST20567-2 EST20514-1

Figure 3-43 : Différences de tonalité des facepi@vettes apres essai
liées a leur humidité.

Un bilan de masse précis a été établi pour 'eESH20514-1 : la variation de masse de
I'éprouvette avant et aprés essai était égale&i8,q.

La variation de masse des disques de métal fatgart office de « pierre poreuse » a aussi
été établie par pesée aprés passage a I'étuve’@ 105

Disque amont : 0,0061 g

Disque aval : 0,0877 g

Bien que les disques soient supposées secs imgale la trés faible variation de masse du
disque amont, observée apres étuvage a 105°C, geatrattachée a I'absorption de
I'humidité relative ambiante avant la mise en pldeel’essai, ainsi qu'a leur manipulation
(humidité des doigts de I'expérimentateur). Caealle disque aval est beaucoup plus
importante et il est donc possible de postuler lgr'esulte d’'un transfert de masse d’eau
entre I'éprouvette et le disque aval. Cette comatusst confortée par les valeurs trés proches
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mesurées pour la perte de masse de I'éprouvette gdin de masse du disque aval ; leur
différence étant de I'ordre de 3 mg.

Ces observations et ce bilan de masse montrenedlede interstitiel serait mobile dans les
conditions de mesure a savoir une pression de gdpmre de 6 MPa et une différence de
pression entre les face amont et aval de I'ordr@,88 MPa maintenue sur de longues durées
(35 jours et plus).

Plusieurs hypothése peuvent expliquer un trandiemasse d’eau telles que la réduction du
volume poreux de I'éprouvette sous l'effet des mintes imposées, I'échange de I'eau entre
la phase liquide et la phase vapeur ou la convestias I'effet du gradient de pression. Les
deux premiers mécanismes devraient engendrer strébdtion symétrique de I'eau dans les
pierres poreuses, ce qui est contraire aux obsengatDonc seule la derniéere hypothése a été
évaluee.

Son évaluation repose sur I'hypothése que le flinderstitiel est soumis a un gradient de
pression déterminé par la différence de pressitre é&s deux réservoirs. Le flux de masse
d'eau peut alors se calculer a partir de la loi @&rcy sous réserve de connaitre la
perméabilité a I'eau de I'éprouvette. Ces condgidont abstraction de la condition de

pression capillaire au niveau des faces de I'émtiav Ceci peut étre, en partie justifié au
niveau de la pression amont ou la pression du gadesl'ordre de 6 MPa et donc dans le
domaine possible des valeurs de pression d’entrégad, ce qui permettrait un déplacement
de l'eau par le gaz. Par contre a l'aval, la m@mession devrait limiter le flux d’eau, car la

pression de gaz s’exercant sur I'eau imposerala-ceka pression et donc augmenterait la
pression interne du fluide interstitiel et par I&mme réduirait la différence de pression au
niveau de la face amont.

Pour réaliser cette évaluation, les valeurs suesades paramétres ont été considérées : une
hauteur et un diamétre de I'éprouvette égaux a364 mm, D = 39,96 mm; une porosité
€gale a 17,3 % et une valeur de la viscosité dymaende I'eau a 30°C égale a 0,798.10-3
Pa.s.

La durée totale de I'essai avec une différencerdsspn moyenne de 0,35 MPa, a été de 650
h. A partir des équations (3.2 et 3.3) et en camaitk une perméabilité globale de
I'éprouvette de I'ordre de 1 m* le volume de I'eau déplacée par le gaz est derode
0,035 cni, soit environ 40 % des valeurs de perte de mdsd&prouvette ou du gain de
masse du disque poreux aval. Ceci est du méme odergrandeur que celui associé a
I'incertitude sur la valeur de perméabilité effgeta I'eau de I'éprouvette qui permet de relier
ces changements de masse a une mobilisation de fhterstitiel par le gradient de pression.

Q_k AP 3.2
A u L
Am= p[QIA 3.3

Du fluide interstitiel expulsé suite a la réductaunvolume sous I'effet de la contrainte ou un
transfert du fluide interstitiel en phase vapeungdées réservoirs de mesure devraient se
répartir symétriquement dans les deux disques motgasymétrie des variations de masse
entre les deux disques conduit a donner un réleifsigtif a un déplacement du fluide
interstitiel sous l'effet du gradient de pressiopose.
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3.4.4 Evaluation de la contribution d’'une diffusion du gaz dans I'eau

L'absence de stabilisation de la pression du géissue de longues périodes, la mise en
évidence d’'un flux parasite et la mobilité du fleiohterstitiel ont conduit a s’interroger sur la
contribution d’'une diffusion du gaz dans le fluidderstitiel sur les transferts de masse
observés et la mesure de la perméabilité. Ceciéarédlisé au travers d’'un examen du
processus de la diffusion du gaz dans le fluiderstitiel dans les conditions de mesure, puis
a une simulation de ce mode de transport durapéiaode de stabilisation et pendant un
incrément de pression.

3.4.4.1 L’équation diffusion de gaz et les conditions

En considérant que le coefficient de diffusion eststant, le transfert de gaz par diffusion
dans I'eau dans I'éprouvette de porositpeut s’écrire sous une forme unidimensionnelle a
partir de la seconde loi de Fick :
2

€ p 34

ot oX
avecC : concentration molaire de gaz dissous en mpien@ux, [mol.nt] ;

D, : coefficient de diffusion apparent ; ce coefficigmend essentiellement en compte

a
I'effet de la porosité (passage de la concentratongaz dissous dans le fluide
interstitiel & la concentration en gaz par unit&deme), [m2.8].

La concentration de gaz est supposée initialemelfe dans I'éprouvette et la concentration
en gaz dissous. Au niveau des deux faces ellaippbsée imposée par la pression du gaz ou
la relation entre pression du gaz et concentraéien définie par la loi de Henry :

|
P, p
K,

C= (h 3.5

avec :P, : pression de gaz [Pa] ;
o' : densité molaire du fluide interstitiel [moln;
K, : coefficient de Henry [Pa].

Donc les conditions initiales s’écriver@ € x<1) :

|
Cx=0,t=0) =P

Kh
C(x>0,t=0)=0
P, p'
x=Lt=0)=—2"—"Ih 3.6
a ) K
Les conditions limites s’expriment par les formuesvantes :
oP,, _ AD,M_, _dC
= |1_)x:0
ot ParBVam  OX
0P,  AID,IM,, _dC
== =0) e 3.7
ot PaBV,,  0X
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avecM , masse molaire du gaz [g.ritbt B coefficient de compressibilité du gaz fPa p
masse volumique du gaz [g.¢mA section de I'éprouvette [

3.4.4.2 Simulation numérique

Bien que des solutions analytiques exactes ou apges existent, le modele développé pour
interpréter les essais de permeéabilité au gaz prétéré. Il a été modifié pour prendre en
compte la diffusion et permettre la simulation dérarios de pression imposée aux faces de
I'éprouvette complexes

Les valeurs des différents parametres (géométrie digpositif, caractéristiques de
I'éprouvette, propriétés du gaz et conditions eixpéntales) sont groupées dang &bleau 3-
19.

A partir de la loi de Henry, il est possible d’estir la quantité maximale de gaz dissous dans
le fluide interstitiel (eau) pour la pression de graposée. Elle est égale & 0,243 ol pour

les conditions expérimentales définies ci-dessuascahsidérant une pression égale dans les
deux réservoirs a I'équilibre, ce nombre de mokésude gaz correspond a une diminution
relative de la pression dans les réservoirs égal@4l %, soit une diminution absolue de
1,4375.1G MPa.

La simulation du transfert du gaz depuis les réseswers le fluide interstitiel montre que la
concentration moyenne en gaz dissous augmentecde famortie et qu’elle tend vers la
valeur maximale calculée ci-dessus. Cette quami#é d’environ 80 % de la quantité
maximale aprés une durée de 80 h de mise en pnedssoréservoirs pour les conditions au-
dessus. Donc la contribution de la dissolution ae en eau pendant la phase d’uniformisation
est limitée et la diminution de la pression esilement de 1,43.1DMPa, et sa durée est au
maximum d’'une semaine.

Il est & noter que la valeur du coefficient de wdifbn apparent utilisé ici est largement
supérieure a celles établies pour les argilitesithide Meuse-Haute-Marne. Ces dernieres
sont de I'ordre de 5 18 m%s” pour les anions et 2,5 1dn?.s* pour les cations (rapport
C.N.E). Rebour (1995) a déterminé, pour une mangdeuse du Callovo-Oxfordien, une
valeur du coefficient de diffusion moléculaire apgd de I'hélium, en phase dissoute, égale a
5. 10" m?s™. La valeur du coefficient de diffusion ne change da durée de diffusion du
gaz dans le fluide interstitiel, mais pas la quértttale. Une plus faible valeur du coefficient
de diffusion induit seulement une plus longue dynr@ar atteindre I'équilibre.

Tableau 3-19 : Valeurs des parametres pour la sitiah numérique de la
diffusion du gaz dissous dans le fluide intergtitie

D

Limml | o | 0% | Van [em?] Vay[cm?] P.m[MPa] | Pa[MPa]
38,14 39.74 14 17,2 25.6 5,950 5,95(
2 .1 Kn Mm 1. | -3 1 -1 o
Da[m~.s7] (GPa] | [g.mol’] B[PaT o [mol.m”] | R[J.K".mol] T[°C]
10° 9 39,95 1,67 10 5,56 10 8,314 32

Note :L longueur de I'éprouvetteD diameétre de I'éprouvette ; n porositéy, volume du réservoir amon¥;, volume du
réservoir aval P, pression amon®,, pression aval D, coefficient apparent de diffusiorK}, coefficient de Henry M,
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masse molaire de I'argons, compressibilité de I'argon p' densité molaire du fluide interstitieR constante des gaz
parfaits ;T température.

La valeur utilisée du coefficient de diffusion apgate égale a 1.70m%s* ne résulte pas
d’'une caractérisation en soi de la diffusion du dams le matériau, mais uniquement d’'une
évaluation en considérant que la contribution dénpimene de diffusion représentait le flux
parasite mis en évidence lors de I'analyse desbesule pressions mesurées pendant un essai
de mesure de la perméabilité par « pulse-test ».

Dans ce but, I'évolution de la pression aprés lligption d’'un incrément de pression a été
simulée. Le transfert du gaz dans et a traversdiggette est supposé uniquement lié a la
diffusion du gaz dans le fluide interstitiel suite I'accroissement instantané de la
concentration au niveau de la face amont. Les tiondiexpérimentales choisies reproduisent
celles observées lors d'un essai réel a sawjr = 6,22 MPa P,y = 5,87 MPa T = 32°C.

L'évolution des pressions amont et aval a été @#mydendant 220 Higure 3-44. Deux
régimes peuvent étre observeés : initialement umme@dransitoire, puis un régime quasi-
permanent. La nature de ce dernier est bien migwidence par I'aspect linéaire du profil de
la concentration en gaz dissous dans I'éprouvettéin de simulation.

La phase transitoire se marque par un début débeale la pression amont non linéaire, y
compris dans un diagramme 1ag{/Co)-t, et un retard au niveau de la croissance de la
pression aval. En s’appuyant sur un critére delite de I'évolution des pressions, la durée
de cette phase transitoire peut étre évaluée a puhla pression amont et 75 h pour la
pression aval. Au-dela de cette durée, I'évoluties pressions peut-étre interprétée avec la
méthode de Brace pour calculer une valeur de langabilité qui générerait la méme
évolution des pressions amont et aval si le trandfegaz était lié a un écoulement au travers
de I'éprouvette. Bien que diverses hypothéses euisitre retenues pour définir I'incrément
de pression (valeur initiale ou valeur au débutladg@ériode quasi-stationnaire), celles-ci
conduisent & déterminer une valeur de perméabiijtdvalente de I'ordre de 1,530n?. La
faible amplitude des variations de pressions, iefges au centibar, rende cette valeur peu
sensible a ces hypothéses.

Ces variations de pression amont et aval et dotte galeur de perméabilité se situent aux
limites de détection du banc expérimental alors lguealeur du coefficient de diffusion
apparent considérée, 1.10n”.s’, est largement supérieure & celles déterminées Ipsu
argilites du site MHM. Il s’en suit qu’il n'y a pabeu de prendre en considération la
contribution d’'un flux diffusif pour corriger la \eur de perméabilité déterminée car sa

contribution serait au mieux de I'ordre de I'inéerle expérimentale du banc de mesure.

Inversement, le flux parasite observé ne peutasecié a un phénomeéne de diffusion du gaz
dans le fluide interstitiel.
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Figure 3-44 : Evolution des pressions amont (gayieh@val (droite) lors de la simulation
d’'un essai de perméabilité par la méthode du ptése-
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Figure 3-45 : Profil de la concentration en gaz ddi@prouvette a la fin de pulse test.

4 Caractérisation de la perméabilité sur une éprouved fracturée
(EST12491-2)

La carotte EST12491 provenant du sondage EST2k34d&14, cote entre 523,07 et 523,27

m) a été choisie pour compléter la mesure sur diétitonnagein situ A I'ouverture, cette
carotte se présentait sous la forme de 3 trongeigare 3-49.
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Figure 3-46 : Vue de la carotte EST12491 apres adage de la cellule de confinement.

Trois éprouvettes ont été préparées suivant lagdétexposée dans le paragraphe 3.2. Parmi
ces éprouvettesT@bleau 3-2) I'éprouvette EST12491-2 s’est subdivisée en deoxceaux

soit lors du carottage, soit lors de la rectifioatiSi dans les cas de rupture exposés ci-dessus,
tout comme pour les trongons de la carotte, I'oledén visuelle ne permettait pas de
détecter une cause a ces surfaces de séparat@mssiedcas de cette éprouvette, un fossile,
d’'une taille de 8 mm environ, semble étre a I'oragide la localisation de la rupture. Le
contact entre les deux morceaux était quasi-patfaiimis au niveau de la périphérie ou sur
un secteur de 15° environ et une étendue de 12 Immanquait de la matiére sur une
épaisseur d’environ 1,5 mm. Cette discontinuité sgaait a 8 mm de I'extrémité de
I'éprouvette.

Bien que fracturée, I'éprouvette EST12941-2 a étéisie pour réaliser des mesures de
perméabilité au gaz avec des déviateurs de cotdsagroissants, parce que la présence de
cette discontinuité pouvait favoriser un endommagygrde I'éprouvette.

Tableau 3-20 : Caractéristiques géométriques desfettes réalisées a
partir de la carotte EST 12941

Echantillon Diameétre [mm]| Longueur [mm] Masse [g] ot€
EST12941-1 39,70 63,38 188,769 523,05-523,11
EST12941-2* 39,66 40,78 121,320 523,17-533,21
EST12941-3 39,74 38,14 113,688 523,22-523,26

(* éprouvette en 2 morceaux)

La teneur en eau a aussi été déterminée aprésil'€ss valeur est de 5,72 %, ce qui
correspond a une porosité estimée de 14,7 % etgmé die saturation de 91 %.

La procédure de la mesure est identique a cellesg&gdans le paragraphe 3.3, sauf que la
contrainte de confinement était de 12 MPa, ceegtiplus proche de la valeur situ pour
cette carotte. Pour obtenir une cinétique plusdepil a été décidé d'utiliser de I'hélium en
tant que gaz de mesure.

4.1 Mesure de la perméabilité

La Figure 3-47présente le trajet du chargement mécanique @réssions de gaz imposés a

cette éprouvette. Une mesure de perméabilité auagare effectuée lors du

palier

de

compression isotrope de 12 MPa et quatre mesuresténréalisées sous différents de
déviateur de contraintes (7, 12 et 17 MPa). Lasel#uniformisation de la pression du gaz
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dans I'éprouvette a été réalisée en deux étapedetraére étape a duré une dizaine jours et
cependant les pressions de gaz n’étaient pas stabégs les variations, attribuées a un flux
parasite, étaient faibles, de I'ordre d& MPa.h".

La Figure 3-48présente I'évolution de la pression de gaz adédsdu premier incrément de
pression sous contraintes isotropes. La perméahilété caractérisée en utilisant la méthode
exposée dans chapitre 2 ; la valeur déterminéé de58.13'mz2. En utilisant cette valeur, les
courbes d'évolution de la pression du gaz simuld@mériguement sont parfaitement en
accord avec les courbes expérimentakégufe 3-4§, ce qui accroit la confidence en cette
valeur.

Le Tableau 3-2Iregroupe les valeurs de perméabilité au gaz mesp@a 'ensemble des
paliers de chargement. Ces valeurs diminuent lerdgudéviateur augmente, ce qui est a
mettre en relation avec la diminution de volumeueé fermeture de micro-fissures sous
I'effet de 'augmentation de la contrainte moyemtbelu déviateur.

70 35
- 30

65 -
) - 25
g g

60 -
8 L 20 2
Q &
= 15 3
= — B jaey
S 55 B
é 10 G
a

50 1 —P_am —P_av | 5

—P_axi —P_lat
45 T T T T T 0
(0] 5 10 15 20 25 30
Temps()

Figure 3-47 : Histoire du chargement et des prasside gaz de I'éprouvette EST12491-2.
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Figure 3-48 : Courbes modélisées et expérimentddsspressions de gaz
(Po = 6,039 MPa, DB = 4,04 bar Rotope= 12 MPa, ks, = 3 10°* m2) 1bar = 0,1 MPa.
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Tableau 3-21 : Evolution de la perméabilité au gaesurée en fonction du déviateur.

Cycle Chargement
. Paxiale 12 18 23 28 28
CO?I\t/Tglar;te Pconﬁnement 12 12 12 12 12
Déviateur 0 6 11 16 16
Kgaz [10°1m?] 3 2,5 2,3 1,5 6
7
% g | —s—EST12491 2 Cont.Moy. .
N s | —=— EST12491_2_ Déviateur
= 3
2
\g 2
g1t
0
0 5 10 15 20 25
Contrainte (M Pa)

Figure 3-49 : Evolution de la perméabilité en foan de la contrainte (déviateur ou
contrainte moyenne).

Pendant le palier sous la contrainte axiale de X Ma mesure de permeéabilité a été
perturbée a cause d’'une chute de la pression latémai a provoqué un échange de masse
entre le circuit de mesure et le fluide de confieatet qui n'a été identifie que lors du
démontage de la cellule. La pression interne duaators présenté une légére variation
similaire a un incrément de pression de 0,03 MPesdai a été poursuivi. L’exploitation de
ces données conduit une valeur de perméabilitéaaégale a 6.18m?, en considérant que
les variations de pression pouvaient étre integggetomme lors d’'un essai classique. Cette
valeur plus grande peut étre attribuée soit a wgradlation du matériau sous l'effet de
laugmentation du déviateur soit a une perturbatpar le fluide de confinement des
conditions de contact entre I'éprouvette et le aé#lif expérimental.

4.2 Etude de la déformation

A partir de la courbe contrainte-déformation, ledeurs du module de déformation axiale
tangent ont été déterminée¥ableau 3-22 Ce module augmente légerement lors de
chargement. Ceci signifie que l'augmentation du iatéur induit une compaction de
I'éprouvette et une réduction de la taille des patune fermeture des microfissures, ce qui
est en accord avec la diminution des valeurs dengahilité au gaz mesurée. La valeur
moyenne du module est de 7700 MPa, ce qui estvesiaent élevé et qui ne traduit pas une
influence de la discontinuité présente dans cetteudette.
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Figure 3-50 : Courbe de la déformation axiale veémtrainte axiale.

Tableau 3-22 : Valeurs du module de déformatiotheeta permeéabilité au gaz mesurée pour
les différents paliers de contraintes imposeés.

Cycle Chargement
Contrainte§  Paxiale 0—12 1218 18-23 23-28
[MPa] Poonfinement 0—12 12 12 12
E [MPa] 6713 7743 7144 9331
Kgaz [10°" m?] 3 2,5 2,3 1,5
1,00 35
0,90 - | 20
0,80 -
5 0.60 1 , F20 2
F 0,50 | £
E 0,40 (15 ¢
:g 0,30 1 —— Déformation -10 3
0,20
010 { — Paxiale -5
0,00 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 0
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Temps (j)

Figure 3-51 : Déformation axiale et contrainte abe en fonction du temps.

Le fluage est plus significatif pour le palier devéhteur de 16 MPa et la vitesse de la
déformation est de 9,33.1bs* 4 Ia fin de ce palier.

Aprés démontage de la cellule, I'observation dalicontinuité n'a pas montré de signe
d’endommagement ou de poinconnement lié a une otiaten de contraintes. L'influence

de la discontinuité sous un confinement de 12 MRmi&it donc comme non significatif vis-
a-vis d'un flux de gaz normalement a celle-ci.

122



5 Conclusions

Les valeurs de la perméabilité au gaz mesurée [gsudifférentes éprouvettes sont tres
faibles, de l'ordre de I8 m? Il n'y pas de grandes variations entre les diffiées
eprouvettes, bien gu’elles représentent différgmusitions par rapport a la paroi, ce qui
signifie qu’il n'existe pas d’endommagement impattgour les éprouvettes proches a la
paroi. Seule une légéere augmentation, en moyenpexdmité de la paroi peut étre mise en
évidence. Plus généralement, les valeurs de peilitéalo gaz mesurées diminuent avec une
augmentation du déviateur et elles augmententdordéchargement, avec une irréversibilité
marquée. Ce phénomene peut s’expliquer par uneefaren de microfissures et/ou une
compaction des éprouvettes lors du chargementestéouverture partielle et/ou création de
microfissures lors du déchargement. La part d’'eréibilité est liee a une déformation
permanente, donc du fluage pendant le cycle degehant mécanique.

Les valeurs mesurées sont du méme ordre de grawogeucelles attribuées au matériau

saturé. Les éprouvettes testées étant prochessagulation, la perméabilité effective au gaz
devrait étre inférieure a celle du matériau satledlusieurs ordres de grandeur. L’existence
d’un flux parasite et I'impossibilité d’assurer dui'y avait pas d’écoulement épidermique du

gaz au niveau du contact éprouvette-jaquette di@tt® ne nous permet pas d'attribuer
formellement les valeurs mesurées a une cara@@esintrinseque des éprouvettes. Elles ne
sont donc qu’a considérer en tant qu’indicateurétat du matériau et a analyser du point de
vue de leur variation.

La valeur moyenne du module des éprouvettes d&irdee de 5000 MPa sous une contrainte
de confinement comprise entre 9 et 12 MPa. Cetleuvast en accord avec les résultats
obtenusin situ. Les valeurs lors du chargement sont inférieureslia@s déterminées lors du
déchargement et s’expliquent par le fait que lorsléichargement la déformation plastique est
réduite et la part élastique du comportement plasqoée. La faible variation des valeurs du
module lors du chargement ne permet pas de caszrtén endommagement significatif des
éprouvettes suite au déviateur imposé (18 MPa maxinou un endommagement initial des
éprouvettes en relation avec leur position par aep@g la paroi du puits. Un |éger
endommagement peut étre mis en évidence dans éa®0rb m mais les variations sont du
méme ordre de grandeur que la dispersion des galeur

La légere diminution de la vitesse des ondes utraes entre la carotte de référence

(distance a la paroi égale a 12 m) et les cargiies proches du parement indiquerait un

endommagement en fonction de la distance de la,pasis en raison de la dispersion des

valeurs, de nombreuses mesures complémentairasrgenécessaire pour le confirmer et le

caractériser. La faible variation de la vitesse desles avant et apres un essai avec
chargement mécanique signifie que l'état d'épraievétiegré de saturation et texture de

I'éprouvette) ne change pas significativement pahdamesure sous déviateur de contraintes,
du moins la part irréversible.

La tentative de mesure de la pression d’entréeadeagec I'éprouvette EST20567-1 montre
gue la pression d’entrée devrait étre supérieu®eMPa pour une contrainte isotrope a 12
MPa sous réserve de la validité du protocole @tijai ne permet pas de déterminer la valeur
de la pression du fluide interstitiel. Cette valserait supérieure a celles retenues dans le
référentiel du site.
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A l'issue des essais, une distribution non homogknduide interstitiel dans I'éprouvette a
été confirmée par les faits suivants : diminutienlal masse des éprouvettes, la face aval des
éprouvettes est plus sombre que la face amont ®irface latérale et enfin la variation de
masse du disque poreux aval est plus importanteejleedu disque amont.

La variation de masse des éprouvettes est glolealeéyale a celles des disques poreux. La
simple simulation du déplacement du fluide intéiedtipar la gradient de pression imposeé

confirme la possibilité que du fluide interstitadit déplacé par le gaz. Mais la faible quantité
du transfert de I'eau, de 'ordre de 0,1 g, sus urmasse initiale d’environ 7 g, montre que la

mise au contact du gaz ne modifie pas I'état deration de I'éprouvette.

Pour certains essais, un flux parasite a fortemperitirbé les mesures conduisant méme a une
impossibilité d’interprétation. L’hypothése d’'unentribution de la dissolution du gaz dans le
fluide interstitiel a été étudiée. Méme si la qiténtle gaz pouvant étre dissous est non
négligeable, la contribution de ce processus prplicuer le flux parasite est trés limitée. De
plus la cinétique de la dissolution, liée a la ualdu coefficient de diffusion apparent, n’est
pas compatible avec les observations. Ceci a cbradiétablir que dans les conditions
expérimentales du banc de mesure, la contributiom dlux par diffusion du gaz est
équivalente a un flux par convection du gaz dansmilieu dont la perméabilité serait
inférieure de plusieurs ordres de grandeur a Iailséité du banc de mesure. Donc il est
possible de négliger un tel effet dans la mesutla germéabilité.

Lors des essais, deux éprouvettes ont été rompageemiere avec des fractures normales a
son axe et le second avec des fractures recougmifdes. Dans les deux cas, aucun indice
sur les variations des pressions de gaz au niveadades de I'éprouvette n'a pu étre mis en
évidence a l'instant de la rupture. Ceci conduitetnettre en cause les conditions de
confinement (11 MPa) qui si, en raison des progsiétlu matériau, peuvent occulter
I'influence de fractures macroscopiques, elles elgivalors masquer les différences liées aux
variations de 'endommagement créeé par le creuseduepuits. La valeur de perméabilité au
gaz mesurée sur une éprouvette fracturée lors geéparation est de I'ordre de 3%@n?2 et

son évolution pendant le chargement est semblabldl@ des autres éprouvettes mesurées.
Cette faible valeur est a lier a un contact padaite les deux sous-éprouvettes et au fait que
la discontinuité était normale a la direction d'éement du gaz. Néanmoins ces trois
exemples permettent de réduire l'influence de disnaités sur I'écoulement d’'un gaz dans
le matériau saturé si la contrainte est procheademtrainten situ.

124



Chapitre 4 Caractérisation de la perméabilité au gades argilites en
fonction du degré de saturation

Introduction

Ce chapitre présente les résultats expérimentauretires de perméabilité au gaz sur des
éprouvettes d'argilites du Callovo-Oxfordien duesWHM en fonction de leur degré de
saturation a I'eau et sous différents niveaux deremtes isotropes et déviatoriques. Comme
cela a déja été mentionné dans le chapitre 1, uastit¢ importante de gaz, principalement
du gaz d’hydrogene sera générée au sein des avéolstockage en raison de la corrosion
des composants métalliques et de la radiolyse.rBsle document TERuU Dossier 2005 de
’ANDRA, entre 2000 et 3000 ans aprés la fermetiuestockage, la pression du gaz pourrait
atteindre 6 a 7 MPa dans la zone de stockage ddmtdévitrifiés (déchets C) et jusqu’a 9
MPa dans la zone des combustibles usés. Pour wefedes simulations hydromécaniques
couplées visant a analyser le phénomene de transferaz et les conséquences du couplage
pression de gaz - mécanique dans la formation itltasy la relation perméabilité au gaz en
fonction du degré de saturation est une donnéatsite

Les parameétres, quantifiant le transfert hydrique aks argilites, déterminés sur les
éprouvettes pendant leur conditionnement hydricgrerd également présentés et analysés
dans ce chapitre. Ces parameétres pourront étieésticomme données d’entrée avec des
modeéles numériques permettant d’évaluer I'extensienla désaturation du massif autour
d’'une galerie ventilée.

Ce chapitre est structuré en 3 parties, la premasteonsacrée a la description du plan des
mesures réalisées avec les différentes éprouvetiapte tenu de la longue durée de leur

conditionnement et de I'acquisition des mesuresddiaxieme partie présente les mesures des
parametres du transfert hydrique. Enfin, la trom@épartie concerne les mesures de la
perméabilité au gaz des éprouvettes d’argilites aliférents degrés de saturation et sous

différents états de contraintes.

* TEP : Tome évolution phénoménologique du stockgigdogique
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1 Procédure expérimentale

Pour caractériser I'évolution de la perméabilité gaz des argilites a différents degrés de

Y

saturation, une procédure expérimentale a été @akio partir du protocole expérimental de
la mesure de la perméabilité au gaz déja présent&laapitres 2 et 3. Cette procédure se
différencie par les points suivants :

1)

2)

3)

4)

L'utilisation de quatre solutions salines difféesitpour obtenir une ambiance a
humidité relative (HR) constante (de 52 % a 98 %hsdlaquelle les éprouvettes
d’argilites ont été hydriguement conditionnées sédération ou resaturation). La
désaturation maximale a été effectuée sous uneditermelative de 25 %. Le suivi de
la masse des éprouvettes a été réalisé par pestss kes 24 a 72 heures et la durée du
conditionnement des éprouvettes a été d’'une tremfaurs. Les éprouvettes ont été
protégées par un film plastique apres leur exwaaiu dessiccateur et avant leur mise
en place dans la cellule de mesure de la permiabili

Un trajet désaturation - resaturation composé paligrs hydriques (HR = 25, 52, 75,
85 et 98 %) a été réalisé avec une série des \ggites d’argilites initialement non
endommagés. Nous n'avons pas pu réaliser une boooiplete de désaturation et
resaturation sur une méme éprouvette en raisora dep longue durée des étapes
successives. Le fait d'utiliser plusieurs éprow®tpermet d’effectuer le condition-
nement hydrique sur plusieurs éprouvettes en mé&mpg en utilisant différents
dessiccateurs. Un vide partiel de I'ordre de 1@0@ mm Hg, a I'aide d’'une pompe a
membrane, a été imposé dans les dessiccateursbati e mesure et aprés chaque
pesée, afin de favoriser les échanges hydriquedingnuant la pression totale et ainsi
augmenter la concentration en vapeur d’eau datmdsphéere du dessiccateur.

Une contrainte isotrope de 5 a 6 MPa a été apmigquendant les mesures de
perméabilité au gaz, contre 11 MPa lors de I'étdeld endommagement, cf. chapitre
3. Cette valeur moins élevée a été choisie dudad les mesures du chapitre 3
établissaient qu’un confinement isotrope de 11 NBavait occulter l'influence de
fractures ainsi que l'avaient montré les essaisc amgpture d’éprouvettes. Le
conditionnement hydrique étant effectué sans comés, 'endommagement lié a la
désaturation aurait pu étre totalement masqué.réssipn du gaz de mesure, argon
(Ar), lors de la phase de la mise en gaz a été aédsite a 2-2,5 MPa, afin de
conserver un différentiel de pression de 3 MPa pasurer I'étanchéité latérale.
L’'incrément de pression de gaz pour la mesure dagehilité a été de I'ordre de 10
%, soit 0,25 MPa.

Lors des mesures de la perméabilité au gaz souslifiéents états de contraintes
déviatoriques, la contrainte latérale a été maurgazonstante & 5 MPa. Le chargement
axial a consisté en une suite de paliers constituan cycle chargement —
déchargement afin d'évaluer l'effet d’'un endommagetn mécanique sur la
perméabilité au gaz.

Par ailleurs, la masse des éprouvettes a été necauait et aprés la mise en place dans la
cellule de perméabilité, ce qui a permis de jugéa snise sous pression de gaz et le flux du
gaz au travers des éprouvettes avaient affect@égré de saturation.

Du point de vue pratique, trois étapes de préjparat d’expérimentation ont été réalisées.
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1.1 La préparation et la caractérisation préalable de€prouvettes

Six éprouvettes cylindriques de diamétre 40 mm éwét fabriqués par carottage a l'air
comprimé a partir de la carotte EST2054fi se situait a 4 m de la paroi du puits d’'acées
-467 m de profondeur. L'axe des éprouvettes estllpda au plan de stratification. Ils ont été
numérotés (1, 2, 2f, 3, 4, et 5) du pied vers ta tie la carotte. La longueur des éprouvettes
est de 55 a 65 mm. Par ailleurs, une éprouvettpl&mentaire (N°6) a été fabriquée a partir
de la carotte EST20567 du méme forage.

A l'ouverture de la cellule de conservation (cadlll), la carotte EST20548, prélevée a 4m

de la paroi du puits, présentait un trés bon é&atahservation et aucune trace de fissures ou
de fractures apparentes (Figure 4-1), tout commaulgres carottes du méme forage utilisées
pour I'étude d’endommagement dans le chapitre 3.

Le temps de carottage d'une éprouvette a été denZnviron. La partie de la carotte non
affectée par le carottage a été maintenue profg@eéene gaine en élastomere de la cellule de
conservation. L'éprouvette brute obtenue a été idiatément isolée de I'atmosphére par
plusieurs couches de film plastique en prenant st@nchasser lair entre le film et
I'éprouvette. Tout en conservant le film latérdleea été ensuite coupée a sec a la scie
diamantée pour obtenir la longueur souhaitée. IBaifaces ont été rectifiées a la polisseuse a
air comprimé de telle sorte a obtenir des facasgsat paralléles. La durée de réalisation des
faces d’'une éprouvette a été de 'ordre de 5 miiafin, les éprouvettes ainsi réalisées ont
été enrobées par plusieurs couches de film plastgyparaffinées ensuite en attendant leur
conditionnement hydrique.

Les caractéristiques initiales des sept éprouvestiesprésentées dansliableau 4-1

La teneur en eau massique initiale des éprouvettése déterminée a partir d’'un petit
morceau taillé dans chaque éprouvette aprés learaesest par séchage de ce morceau en
étuve, a la température a 105°C, pendant 48h. émdtats obtenus sont regroupés dans le
Tableau 4-21ls montrent que la teneur en eau varie de 5,2®%a % sauf pour I'éprouvette
N°2f qui présente une teneur en eau plus faibls %. Il semble que I'éprouvette au centre
de la carotte soit Iégérement plus saturée quescgdux extremités.

Figure 4-1 : Vue de la carotte EST20548 apres awwverde la cellule de confinement.

® Carottes issue du forage radial PPA0031 réalisé kapuits principal du LSMHM & - 467 m
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En considérant une masse volumique du fluide ititietségale a 1,0 g.ctf) le degré de
saturation a été évalué par la relation suivante :

w
S =
" +w)p, o,
P P24

4.1

ou p, est la densité des grainsv, est la teneur en l'eau massiqup jest densité
naturelle ep,est la densité du fluide interstitiel.

Quant a la porosité, elle peut étre calculée a partia delation (4.2) :

1+w-2

n=— P 24,
1+w

La masse volumique des grains a été déterminée panemges au pychometre a I'’hélium.

Les mesures donnent une valeur moyenne de 2,72°g.qmi est en accord avec les

références bibliographiques (E.Benetil.,2004 ; Zhang, 2006), sauf pour I'éprouvette N°2f
dont la masse volumique des grains est de 2,74 % Cette valeur plus élevée s’explique par
une teneur en pyrite et dolomite plus importante pug les autres éprouvettes ainsi que l'a
montré 'examen des diagrammes de diffraction auxmayo(Annexe D).

Les valeurs de la porosité et du degré de sataratiiaux des éprouvettes ainsi calculées
sont présentées dans le Tablda2l Les éprouvettes présentent une porosité de 144286

et un degré de saturation de 84 % a 87 %. Cecifisigjue les éprouvettes de N°1 a N°5
provenant de la carotte EST20548 ont une porositéhalegré de saturation homogénes a
I'exception de I'éprouvette N°2f. Pour cette éprett®, on observe visuellement un filon
minéralisé. La plus forte teneur en pyrite et erodhile identifiées par diffraction des rayons
X serait a I'origine d’'une moindre porosité et dateteneur eau du fait du développement
d’'une minéralisation dans sa porosité. On noteadeéuent que I'erreur relative sur le degré
de saturation peut atteindtd0 % liée & sa détermination a partir de la mesera deneur
en eau et de l'estimation de la porosité, car laogitd ou I'indice des vides varie non
seulement naturellement au sein de la formation, ngzileéent a I'échelle de I'éprouvette
du fait du retrait induit par la désaturation @ptouvette (Kun Su 2005). Ce retrait, qui est
faible, n'a pu étre tres précisément quantifié.

Tableau 4-1 : Masses et caractéristigues géomeétsgles éprouvettes

Masse Diametre Longueur Cote
Eprouvette Carotte [g] [m m] [m m] (par rapport a la
paroi du puits)
N°1 EST20548 199,918 39,90 65,40 4,15
N°2 EST20548 163,781 39,92 53,42 4,19
N°2f EST20548 186,644 39,92 60,04 4,23
N°3 EST20548 192,642 39,98 62,80 4,28
N°4 EST20548 193,030 39,98 62,82 4,34
N°5 EST20548 182,373 39,92 59,32 4,39
N°6 EST20567 148,300 39,92 49,18 12,56
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Tableau 4-2 : Porosité et saturation initiales dgsouvettes

Densité

Teneur en

Eprouvette Carotte naturelle eau POZ?S'te Satt;/ratlon
fg.cm) %] el el
N°1 EST20548 2,44 5,28 14,6 84
N°2 EST20548 2,45 5,28 14,5 85
Ne2f EST20548 2,48 5,18 13,8 89
N°3 EST20548 2,44 5,49 14,8 86
N°4 EST20548 2,45 5,53 14,3 87
N°5 EST20548 2,46 5,30 14,2 87
N°6 EST20567 2,41 6,46 16,8 87

1.2 Le conditionnement hydrique

Les éprouvettes ont été placées dans un dessicagtche ou I'humidité relative reste
constante du fait de la présence d’'une solutioimesaursaturée. Pour diminuer I'effet de la
température sur I'humidité relative, les dessiama®nt été immergés aux deux tiers dans un
bain d’eau dont la température est controlée ®4/-C. Le bain a un volume d’environ de
300 litres et sa partie supérieure est isolée pacauvercle en polystyrene. Néanmoins un
effet de condensation sur le couvercle non immehgélessiccateur peut apparaitre pour
I'humidité relative la plus élevée (HR = 96 — 98.%ans ce cas, un couvercle de protection a
été mis en place au-dessus des éprouvettes ai€intélu dessiccateur pour éviter que des

gouttes ne tombent sur les éprouvetkggure 4-2.

Figure 4-2 : Vue du bain pour le conditionnemerdriyue.
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Apres la fermeture du dessiccateur, on impose d& partiel de I'ordre de 100 a 200 mm Hg
avec une pompe a membrane afin d’accélérer lesngebaour les raisons suivantes :

a) la baisse de la pression totale dans le dessiccatggmente la concentration de la
vapeur d’eau en diminuant la pression partiellealgses gaz ;

b) la faible pression totale dans le dessiccateurreirgeune différence de pression entre
I'extérieur et l'intérieur de I'éprouvette et indwin flux convectif de la vapeur d’eau
dans la porosité.

Quatre solutions salines différentes ont été cbeifCuSQ@5H,0, KCI, NaCl, Mg (NQ),).
Elles couvrent une gamme d’humidité relative varide 98 % a 52 %. Les valeurs des
pressions capillaires équivalentes a ces humidikgives, telles que définies par la loi de
Kelvin, sont données dansTableau 4-3

Tableau 4-3 : Correspondance entre pression caipdlet humidité relative sous différentes
températures des solutions salines utilisées (Deal. 1998).

. . Pression capillairgMPa] Humidité relativg%]
Solution saline 20°C 30°C 20°C 30°C
CuSQ.5H,0 2,77 2,82 98 98

KCI 21,74 23 85,13 85
NacCl 38,12 39 75,41 75
Mg(NOs), 83,30 85 55 52

On notera que la méthode des solutions salinesedone meilleure précision pour des fortes
pressions capillaires (supérieures a 10 MPa ouinfiRieures a 93,2 %, Delage 1998). Pour
les faibles pressions capillaires, I'incertitudé msn négligeable et fortement dépendante du
contrble de la température et de la pureté dewupsodDe plus les méthodes de mesure directe
de I'humidité relative présentent aussi une intgié de I'ordre de 1 a 2 points HR lorsque
I’'humidité relative est proche de 100 %.

Pour obtenir un degré de saturation plus faibleagliei donné par le sel Mg(N, sans pour
autant imposer un séchage complet et traumatisant l@prouvette, deux éprouvettes ont
eté mises dans I'enceinte thermo-régulée a 33tmidité relative, mesurée a l'aide d’'un
hygrometre, était environ de 25 %.

Afin de déterminer si les échanges étaient staisiliteur masse a été mesurée a intervalles
réguliers, toutes les 24 a 72 heures. En généardijiée d’'un conditionnement hydrique a été
de l'ordre de trois a quatre semaines.

L’éprouvette N°5 a été conservé a I'état naturgl dé constituer un état de référence et une
valeur de perméabilité au gaz a I'état initial de&rotte EST20548.

Les étapes des sollicitations hydriques imposeegsaéprouvettes sont données dans le
Tableau 4.4i-aprés. L’ensemble des trajets hydriques qudifé&rentes éprouvettes ont subi
(Figure 4-3 permet de reconstituer une boucle complete dataiédion-resaturation, en
supposant que les différentes éprouvettes sontlgsne
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Tableau 4-4 : Conditionnement hydrique des diffétas éprouvettes.

Eprouvette| Etat initia Palier d’humidité relative (%) Sens
Palier 1 Palier 2 Palier 3 Palier 4

N°1 naturel 98 Resaturatior
N°2 naturel 25 52 75 Resaturation
N°2f naturel 98 85 Désaturation
N°3 naturel 25 75 85 25 Resaturation
N°4 naturel 85 52 Désaturation
N°5 naturel

N°6 naturel 98 Resaturation

——N°1
—=— N°2

—a— N°2f 2
1 |—a—N°3 //
——N°4

—o—N°6

Teneur en eau(%

O P N W M 01 O N ©
L
—

0 20 40 60 80 100
Humidité (%)

Figure 4-3 : Courbe de rétention construite a pades différentes éprouvettes
suite a leur conditionnement hydrique (désaturagorrouge,
resaturation en bleu).

1.3 Mesure de la perméabilité

Quand une éprouvette a atteint un état de saiarstable, caractérisé par une stabilisation de
sa masse, il a été ensuite procédé a la mesurepdenteabilité au gaz en utilisant la méthode
présentée dans les chapitres 2 et 3.

Avant le montage de la cellule, une mesure de sesmgdres physiques de I'éprouvette est
réalisée : masse, diametre, longueur et vitessermss ultrasonores longitudinale, soit au
total une durée de 2 minutes environ. Pendant cedaggemps, une faible variation de masse
(environ 0,02 g) a été constatée pour toutes lemugpttes. Elle représente moins d’'un demi-
point de degré de saturation.
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Dés que la cellule bi-axiale est placée dans l'emedhermo-régulée a 33°C et qu’elle est
connectée aux réservoirs de gaz, I'éprouvette ne@ aleors en contact qu'avec le gaz de
mesure, de I'argon en l'occurrence.

Concernant les contraintes et les pressions de igapsées, la méthodologie et les
sollicitations appliquées lors de la mesure deelangabilité elles ont été semblables a celles
présentées dans le chapitre 3. Seules les diffiéserant étre détaillées.

Pour I'étude de la perméabilité en fonction du detg saturation sous une contrainte isotrope
constante, celles-ci sont :

- Des que la température de I'enceinte est stabilisé& valeur de consigne, un cycle
chargement-déchargement sous contrainte isotroperéedisé avec le chemin de
chargement suivant : 0;5 4 — 1 — 5 MPa. Ce cycle permet d'une part de déterminer la
valeur du module de Young lors du déchargementetrg part d’atteindre la contrainte
maximale de 5 MPa. Cette valeur, sous laquelletenpabilité sera évaluée, a été choisie
relativement faible pour limiter ainsi I'effet d@ compression isotrope sur la contribution
des micro-fissures a la perméabilité. Par ailleaxs&gc I'hypothése d’un comportement
élastiqgue du massif, cette valeur correspond & d&llla contrainte radiale a 4 m de la
paroi du puits qui est de 4,8 MPa pour une cortiaimtiale de 11 MPa (a -467 m de
profondeur).

- La pression de gaz appliqud®, est comprise entre 2 et 3 MPa, soit un écart de23
MPa par rapport a la pression de confinement. Cettedition est nécessaire, par
expérience, pour assurer I'étanchéité latéraleegesuvettes et pour une durée de mesure
« raisonnable ». L’amplitude de I'incrément de pies, AP,, pour réaliser la mesure de
perméabilité a été de 0,15 a 0,3 MPa suivant lesires.

Les mesures de permeéabilité en fonction du déwiadeucontraintes et pour un degré de

saturation donné ont été réalisées aprés la meswus contraintes isotropes. Certaines
eprouvettes ont été remises dans le dessiccaiaudeaf’assurer de leur degré de saturation.
Tout en maintenant la contrainte latérale constariéevaleur de 5 MPa, la contrainte axiale a
suivi un cycle chargement — déchargement avecdberp suivants : 5, 18, 23, 28, 18 et 5

MPa. A chaque palier de contraintes, une mesupedaéabilité au gaz a été réalisée.

2 Résultats des mesures des éprouvettes pendant ladidionnement hydrique

L’ensemble des résultats concernant la masse desiv@tes apres leur conditionnement
hydrique sera analysé afin de déterminer la codebeetention du matériau. Puis, a partir de
la variation de la masse pendant le conditionnerhgdtique, le coefficient de diffusivité
hydrique des éprouvettes sera déterminé a I'aidaedsolution numérique (cf. Annexe B).
Enfin, des observations sur la déformation et $suiation lors de la désaturation et la
resaturation seront présentées a la fin de ce izquiag,.

2.1 Courbe de sorption- désorption et de rétention

En utilisant la relatiod.1 de la présente section, la valeur du degré deatta pour chaque
palier hydrique a été calculée a partir de cellelalemasse volumique apparente des
eprouvettes. Les résultats obtenus sont regrowgesldTableau 4-50n notera que le calcul
du degré de saturation se fonde sur I'hypothésel@jwelume de I'éprouvette est constant.
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Cette hypothése est simplificatrice car en faitvtdume d’éprouvette varie lors de la
désaturation et de la resaturation, mais elle adtéise car les mesures des dimensions des
éprouvettes avec un pied a coulisse présentaiennaertitude trop importante.

La Figure 4-4présente les mesures obtenues dans un diagrammditéurelative - degré de
saturation en distinguant le trajet en désaturatilen celui en resaturation. Le cycle
désaturation - resaturation présente une hystéyasest croissante avec I'humidité relative et
qui est significative que lorsque celle-ci est sigquie a 50 %.

Cette hystérésis de la courbe de rétention pexpligier par :

- I'nétérogénéité de la distribution de la taille desres et leur topologie qui peut
provoquer l'effet « bouteille d’encre » ou lors dssaturation I'eau peut entrer dans le
plus grand pore connecté avec deux petits ponegdistgue I'eau peut rester en place lors
de désaturation ;

- le retrait de I'éprouvette aux faibles degrés d’idité relative qui peut diminuer la
porosité et donc provoquer une réduction du volypuoeux occupable par I'eau. De
méme, le gonflement lors de resaturation peut piren€invasion d'une plus grande
guantité de porosité.

Tableau 4-5 : Caractéristiques des éprouvettes genigs paliers hydriques

. Masse | Teneuren Degré de |Durée
Eprouvette Carotte Palier [q] cau] | saturatior] i
o o €étatinitial | 199,918 5,28 84
N1 EST20548 HR =98% | 200,833 5,76 91 30
état initial | 163,781 5,28 85
HR =25% | 157,467 1,23 20 20
N°2 EST20548 HR =52% | 159,180 2,33 37 28
HR =75% | 160,662 3,28 52 35
HR =75% | 160,722 3,32 53 9
état initial | 186,644 5,18 89
HR =98% | 186,924 5,34 91 9
N°2f EST20548 HR =98% | 187,139 5,46 93 25
HR =85% | 185,550 4,57 78 23
HR =85% | 185,678 4,64 79 18
état initial | 192,642 5,49 86
HR =25% | 185,331 1,50 23 7
o o HR=75% | 188,692 3,34 52 35
N"3 EST20548 HR =85% | 189,639 3,85 60 19
HR =85% | 189,644 3,86 60 17
HR =25% | 185,272 1,46 23 33
état initial | 193,030 5,53 87
N°4 EST20548 HR =75% | 190,247 4,01 63 23
HR =52% | 187,934 2,75 43 39
N°5 EST20548 étatinitial | 182,373 5,30 87
o état initial | 148,300 6,46 87
N"6 EST20567 HR =98% | 148,815 6,83 92 81
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Figure 4-4 : Courbe de sorption-désorption.

En utilisant la loi de Kelvin qui relie la pressioapillaire et 'humidité relative, la courbe de
rétention caractérisant le degré de saturationoantibn de la pression capillaire peut étre
déterminée. Cette courbe peut étre utilisée lorsialations hydriques-mécaniques couplées
en considérant la pression capillaire comme uné&a@oite interne homogénéisée (succion).

Les données expérimentales des couples degréutatsat — pression capillairdébleau 4-5

et Tableau 4-B ont été comparées dandHigure 4-5avec la loi analytique de type Vauclin-
Vachaud proposée dans le référentiel du DosdiDRA 2005, dont les paramétres avaient
été calés sur les résultats d’'une dizaine d’épritesvel’argilites en désaturation.

100a

- 109 43
a + (100Pc)°

aveca etb coefficients § = 3302 eb = 0,957),Pcest la pression capillaire en MPa.

La courbe correspondante a la loi de type Vauclichaud avec les parametres conseillés
semble globalement représenter I'évolution expémiade du degré de saturation en fonction

de la pression capillaire pour les éprouvettes iéasd dans ce mémoire. La relation

expérimentale établie distingue deux branches stil@ sens de variation du degré de

saturation. La relation analytique présente un dwrord avec la branche en désaturation. La
différence de degrés de saturation pour une méessipn capillaire entre les deux branches,
s’explique généralement par une hystérésis liéeedpart a 'angle de contact et d’autre part
a la topologie de l'espace poral. Elle peut étieepen compte dans une relation de type
Vauclin-Vachaud en considérant deux jeux de valpors les coefficients a et b. Cependant

une telle approche ne permet de décrire que lexhes extrémes d’'un cycle désaturation —
resaturation. Dans le cas de cycles partiels otaitble amplitude, tels ceux créés par des
variations journalieres de I'humidité de l'air de Ventilation d’'une galerie cette approche

serait insuffisante. Il conviendrait de disposervdéeurs expérimentales pour de tels cycles
pour affiner la relation analytique ou pour choigirmodéle spécifique, tel que le modéle des
domaines indépendants (Aissaoui, 1983) pour dénieenent ces cycles de second ordre.
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Figure 4-5 : Courbe de rétention pression capikkaé&quivalente (succion)
— degré de saturation.

La courbe de rétention obtenue nécessite des pigtsaien raison des incertitudes sur les
valeurs des degrés de saturation liées a I'hypettiés volume total constant.

2.2 Le coefficient de diffusivité hydrique

La solution numérique de I'évolution de la massgnd’ éprouvette cylindrigue soumise a un
échange hydrique avec une atmosphere a humidéBveelconstante a la fois par sa surface
latérale et ses deux extrémités est présentéd’dansxe B.

A partir de cette solution, la valeur de la diffius# hydrigue des éprouvettes peut étre
déterminée par l'intermédiaire d’un abaque consttumériquement en exploitant la courbe
expérimentale de I'évolution de leur masse en fonalu temps.

Globalement, les courbes expérimentales sont bieualées par la solution numérique avec
I'hypothése d’une diffusivité constante (annexe Cgs valeurs de la diffusivité ainsi
calculées pour les différents paliers sont prégsndér laFigure 4-6 On constate que :

- la valeur moyenne du coefficient de diffusivité higde pour la carotte EST20548 est de
5.10°mz2.s%, ce qui est proche de celle déterminée par Pha0@# sur une éprouvette
provenant de la carotte EST5659 a la profondeudi8den ;

- Elle diminue aux faibles pressions capillaires (HRvées). La diminution de la
diffusivité avec I'augmentation de I’humidité relat a été observé par plusieurs auteurs
(Baroghel-Bouny, 1994 ; Lemaire et al, 2004 ; Reijn1993 et Pham, 2006) et illustrée
dans le chapitre 1F{gure 1-17. Cette diminution peut s’expliquer par le faiteqleau
remplit d’abord les plus grands pores, puis les filus, et pour ce dernier cas la capacité
de transport est plus faible. Cette diminution paussi étre liée au phénomene de
gonflement avec une augmentation de la teneur ereeparce que le gonflement peut
modifier la connectivité des pores en augmenwanbmbre des méso-pores ;
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- En comparant les éprouvettes N°4 et N°2f, il sentple le coefficient de diffusivité
hydrique diminue lors de la désaturation. Cetteimlition peut étre liée au fait que
'échange entre le fluide interstitiel et la vapextablit d’abord dans les pores plus
grands puis dans les pores plus fins qui présentemtfaible capacité de transport de
masse. Des essais complémentaires sur la branctdésdéuration seraient nécessaires
pour déterminer une relation analytique de I'évolutde diffusivité hydrique en fonction
de 'humidité relative.

Sur certaines courbes, en particulier la courberal# sur I'éprouvette N°Figure 4-7) pour

le palier d’humidité relative HR = 25 % en trajet désaturation, on remarque que la courbe
numérique atteint plus rapidement I'équilibre qaedurbe expérimentale et que I'ajustement
est trés bon aux petits temps. Ceci traduit un gharent de la valeur du coefficient de
diffusivité hydrique pendant le palier en fonctdun degré de saturation.

v) 6
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o 51 A X °*
<
o
g/ 4 | ? \
(]
>
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©
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Figure 4-6 : Evolution du coefficient de diffusévitydrique en fonction de I'humidité
relative (désaturation —resaturation, Bf; : état naturel).
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Figure 4-7 : Courbes expérimentale et modélisébédelution de la masse de I'éprouvette
N°2 lors du séchage dans I'étuve (coefficient deisibn hydrique égal a 4. 1fmz2.sh).
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2.3 Retrait et fissuration

Le retrait a été suivi pour I'éprouvette N°2 pertdsan désaturation sous une humidité relative
égale a 25 % depuis son état naturel. Pour cefadiseensions ont été mesurées lors de
chaque pesée avec un pied a coulisse ayant urisipné20um.

Entre le début et la fin du séchage, sa hauteyassiée de 53,60 a 53,22 nfg(re 4-9, et
son diameétre de 39,96 a 39,72 mm, soit une défaymaixiale d’environ 0,7 %, et une
déformation volumique de 2 % environ. Ce retrasutte de trois types de forces : la pression
capillaire, la tension superficielle et la pressim disjonction ainsi qu’il I'a été mentionné
dans le chapitre 1 et qui toutes induisent un adgement des particules argileuses.

Pendant la réhumidification sous humidité relatélevée de I'éprouvette N°6 (de I'état
naturel a HR = 98 %), deux fissures ont éte olsesv la premiere fissure est apparue au

46°™ jour et la seconde au 4% jour. La photographie prise a %8 jour montre que
I'éprouvette est cassé en deux au niveau de lai@rerfissure et que la deuxiéme fissure non
traversante devient de plus en plus visible aveeneps Figure 4-9. Le conditionnement
hydrique de cette éprouvette a duré plus de deuis ®ioa la fin de cette durée, cette
éprouvette était disquée en 3 morceaux.

Un examen visuel a permis d’identifier la présedicm filonnet de pyriteKigure 4-1Q sur le
plan de la premiere fissure. La fissuration setaiic liée a une oxydation de la pyrite et au
gonflement associd-{gure 4-1). Ce phénomeéne peut donc induire de la fissuratiais il
contribue aussi a une augmentation de la press®ogodflement qui peut en retour réduire
I'ouverture d’autres fissures.
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Figure 4-8 : Evolution de la hauteur et du diamédféprouvette N°2 pour
le palier de séchage sous humidité relative a 25 %
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Sy

Fissure non évider

Figure 4-9 : Vue de I'éprouvette N°6 apres 56 jodesconditionnement hydrique.

Figure 4-10 : Vue de trois morceaux de I'éprouvétté.

k .

Figure 4-11 : Vue du morceau intermédiaire de l@prette N°6 aprés séchage.

138



3 Résultats des mesures de perméabilité au gaz en ¢tion du degré de saturation
sSous contraintes isotropes

Dans ce paragraphe, les mesures de perméabilif@zagous une contrainte isotrope égale a 5
MPa, effectuées avec des éprouvettes a différagsed de saturation seront analysées, ainsi
gue les valeurs de leur module de Young et les rassie vitesse des ondes ultrasonores.

3.1 Eprouvette a I'état naturel (N°5)

Cette éprouvette dite a I'état naturel est une Wprtte taillée dans la carotte EST20548 qui
n’a subi aucun conditionnement hydrique et son@&egrsaturation est de 87 %. La valeur de
la perméabilité au gaz mesurée sous la contrainteope de 5 MPa est de 4,912 Cette
valeur est supérieure a celles obtenues pour kessa@prouvettes (N°1, N°4) dans la méme
gamme de saturation. Cet écart sera expliqué égrardgraphe suivant (3.4).

3.2 Eprouvettes ayant subi une désaturation (éprouvet®eN°2f, 4 et 2)

L'éprouvette N°2f a été désaturée avec HR passa®@8da 85 %. Pour sa part I'éprouvette
N°4 a subi un palier avec HR passant de 75 a 52 Bépgouvette N°2 a désaturé de I'état
naturel a HR 25 %.

e Chemin hydrique HR = 98 a 85 % (éprouvette N°2f)

Pour ce trajet, la valeur de la perméabilité aupmsse de 1,6.18 m2 & 8.13° m2, soit une
augmentation d'un facteur 5. Cette augmentatiomitsephérente avec l'augmentation de
I'espace poral occupé par le gaz du fait de laskails degré de saturation de 93 % a 79 %.

* Chemin hydrique HR =75 a 52 % (éprouvette N°4)

La diminution de I’humidité relative, passant de&52 %, a induit une augmentation de la
perméabilité au gaz dont la valeur passe de *2.48 & 4,9.18° m2. Le degré de saturation
de I'éprouvette a varié de 62 a 43 %.

e Chemin hydrique de I'état naturel a 25 % (€éproievBi2)

Apres le séchage avec HR = 25 %, le degré de satuide I'éprouvette N°2 diminue de 85
% a 19 % et la perméabilité au gaz mesurée de épttmivette fortement désaturée est de
1,8.10" m2.

Entre les paliers de 98 % a 85 %, le module d’Yodéterminé sur la courbe contrainte —
déformation (4034 MPa) a augmenté de 15 %. Son antation est de 7 % pour les paliers
Hr de 75 % a 52 % (3276 MPa). Ces mesures confirteaaidissement des argilites avec la
désaturation, comme déja observé par les autrearauDossier ANDRA 2005, chapitre 25).
3.3 Eprouvettes ayant subi une résaturation (éprouvett®N°1, 2, 3 et 6)

Six mesures de la perméabilité au gaz le longad@dnche de résaturation ont été réalisées

sur les quatre éprouvettes suivantes :

139



- trois mesures sur I'éprouvette N°2, qui a subigakers HR suivants : 25 % (faible), 52
%(intermédiaire) et 75 % (élevée) ;

- une mesure sur éprouvette N°3 lors du dernier pdéeson conditionnement hydrique :
état naturel> HR 25 %— 52 %— 85 %;

- deux mesures sur les éprouvettes N°1 et N°6n#&tae humidité relative de 98 %.

e Chemin hydrique HR 25> 52— 75 % (éprouvette N°2)

Pour cette suite de paliers hydriques, les valéers perméabilité au gaz sont de 1,8%102
(HR = 25 %), 6,1.18° m2 (HR = 52 %) et 2,1.18 m2 (HR = 75 %), auxquelles
correspondent respectivement les degrés de saturatiivants: 19, 37 et 53 %. La
perméabilité au gaz diminue, approximativement dacteur 3 pour chague augmentation de
25 points de I'humidité relative.

e Chemin hydrique HR = 25 a 85 % (éprouvette 3)

Une seule mesure de perméabilité a été effectuée @ette éprouvette dont le chemin
hydrique de 25 a 85 % a comporté plusieurs pali@este mesure effectuée pour le dernier
palier (HR = 85 %) I'a été sous une contraintercgm¢ de 6 MPa. La valeur mesurée est de
1,9.10" m2 et celle du degré de saturation de I'éprouésde a 60 %.

» Palier hydrigue HR = 98 % (éprouvette 1)

La perméabilité au gaz de cette éprouvette N%€ anésurée sous une contrainte isotrope de
6 MPa et la valeur estimée est de 0,912 En considérant que le conditionnement
hydriqgue a été effectué sous la plus élevée desidites relatives, cette valeur de
perméabilité peut sembler élevée. Néanmoins elteceBérente avec le fait que cette
eéprouvette n'est pas totalement saturée, son diegsaturation étant égal a 91 %.

» Palier hydrique HR = 98 % (éprouvette 6)

La perméabilité au gaz mesurée pour cette éprauiss a été estimée inférieure d%ten2.
Cette trés faible perméabilité au gaz est cohémaree le fait que cette éprouvette est issue de
la carotte la plus éloignée de la paroi et pouuddlg les mesures effectuées avec d’autres
éprouvettes (cf. Chapitre 3) avaient donné desuvglproches de 1 m2. La teneur en eau
de cette carotte était supérieure a celle de lattea(EST20548). A Iissue de plus de deux
mois de conditionnement hydriqgue sous une humigiigive de 98 %, la teneur en eau de
cette éprouvette était de 6,38 % et son degrétdeatian a été estimé a 92 %.

On notera aussi que cette éprouvette était aff@atédeux fissures perpendiculaires a son axe,
le découpant en trois morceaux. Apparemment, essiriés normales a I'écoulement du gaz
n'influencent pas la valeur de la perméabilité az qui est tres faible et conditionnée par
I'état de quasi-saturation de I'éprouvette. Il @pas été possible d’évaluer précisément la
valeur de la perméabilité car elle a été mesurée ane configuration du banc de mesure
avec ur11 réservoir amont de grand volume (2259 efnun flux parasite important et égal & 2
mbar.h.

Pour ces chemins hydriques en resaturation, lesissadu module d’Young diminuent avec

'augmentation de I'humidité relative imposée ehdeelle du degré de saturation. Ainsi pour
I'éprouvette N°2 la valeur du module de Young est4@05 MPa pour le palier d’humidité
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relative égale a 25 %. Elle diminue de 11 % lorsque I'humidité relative augmente de 17
points et de 18 % lorsqu’elle passe de 52 % a 7be&% mesures sont trop ponctuelles pour en
déduite une relation analytique entre le moduleYaeing et le degré de saturation ou
I'humidité relative.

Pour chacun des éprouvettes, la vitesse de propagits ondes ultrasonores a été mesurée
avant la mise en cellule triaxiale et aprés le déage de celle-ci. La mesure de la vitesse des
ondes n’a été réalisée que suivant I'axe des épttms/pour limiter le temps de contact avec
'atmosphere ambiante du laboratoire avant le pieeceg dans la cellule de la mesure. Le
Tableau 4-@egroupe I'ensemble des mesures obtenues.

Initialement, la valeur de la vitesse des ondesstinores varie entre 3653 et 4082 m.s
(Tableau 4-§. La diminution de la vitesse des ondes suite @ désaturation ne dépasse pas
15 %.

La variation des vitesses des ondes suivant un ichéydrique en resaturation ou en

desaturation est illustrée par Fagure 4-12 Elle montre que la vitesse des ondes diminue
toujours aussi bien en desaturation qu’en resabarapar rapport a une valeur initiale

correspondante a I'état naturel de I'éprouvettes lésultats semblent montrer que la
diminution est plus importante en resaturation quiesaturation.

Pour un chemin en desaturation, cette diminutioex@ique principalement par
'augmentation de la phase d’air dans la porosiéé la vitesse des ondes dans l'air est 4 fois
moins importante que celle dans l'eau. La micredigtion qui serait induite par la
desaturation a un réle secondaire sur la valela gdesse des ondes par rapport a I'effet da
au remplacement de I'eau par 'air dans I'espacalpo

En revanche, la diminution observée lors de latoeation peut s’expliquer par une
microfissuration induite. Ces microfissures se @nésnt comme des barriéres ralentissant la
propagation des ondes puisque il y a alors progagdans le fluide interstitiel au lieu d’'une
propagation dans le squelette minéral et d’autm lp@uverture de ces microfissures est
supérieure a celles des pores initiaux. Ces mgsofe sont créées par le gonflement des
minéraux argileux lors de la resaturation qui esom des forces répulsives entre particules
argileuses liées a I'augmentation locale de la tiigad’'eau conduisent a des phénomenes de
localisation du gonflement avec une ouverture derofissures. Ce phénomene de
localisation est l'inverse de celui observé maaspgguement lors du retrait de matériaux
argileux, et il a été tres souvent observé, a f8ehmicroscopique, pour des matériaux
argileux gonflants.

On notera que la variation observée pour [I'éprtavbl°2f est faible (1 a 2), ce qui est
proche de lincertitude des mesures et que ceti®ugptte présente a nouveau un
comportement singulier qui laisse a penser quergl@ment elle est déja affectée par des
microfissures.

La comparaison des résultats mesurés avant et Ezrésesures de la perméabilité montre
gu’il y a globalement une tres faible variation ldevitesse des ondes ultrasonores (< 1 %)
entre les deux états. Ceci confirme que d’'une lfEdt de saturation de I'éprouvette n'a pas
modifié suite a la mise sous pression de gaz atnaésoulement pendant la mesure de
perméabilité et que dautre part la contrainte rigmé imposée n’'induit pas
d’endommagement.
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Tableau 4-6 : Vitesse des ondes ultrasonorgs,ef sa variation avant et
aprés la mesure de la perméabilité.

Vitesse desi ondes,\{  VariationAVy/V,
Chemin [m.s7] [%]
hydrique Eprouvette Etat Avant Apres Avant Apres
essai essai essai essai
Etat initial 3925
N°2f HR = 98% 3877 3962 -1,2 +0,9
Désaturatio HR :_85% 3853 3780 -1,8 -3,7
Etat intial 4082
N°4 HR = 75% 3916 3484 -4,0 -14,6
HR =52% 3484 3502 -14,6 -14,2
Etat intial 4094
N°2 HR~25% 3501 3936 -14,5 -3,9
HR =52% 3530 3553 -13,8 -13,2
HR = 75% 3327 3302 -18,7
Resaturation Etat intial 3995
N°3 HR = 75% 3853 -3,5
HR = 85% 3188 3376 -20,2 -15,5
N°1 Etat intial 3680
HR = 98% 3188 3376 -13,4 -8,3
HRa HR & HR & état HR a HR a
25% 52%  75% initial 85% 96%
0 )
A A
= s | $ —
\é A N: 2f
< 10| . NO 4
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Figure 4-12 : Variation relative de la vitesse desles ultrasonores suivant le
chemin hydrique (désaturation en rouge, resaturaga bleu).

3.4 Synthese

Les valeurs de la perméabilité au gaz mesurée @eigéprouvettes de la carotte EST20548
sous différents degrés de saturation se situerst ldatervalle 10**-10°°m?. Ces valeurs sont
beaucoup plus importantes que celles mesuréegsw@prouvettes de la carotte EST20567
située a 12 m de la paroi du puits en conditioriarafles avec une valeur moyenne égale a
10%'m?2 et celle de I'’éprouvette N°6 provenant de céémiére carotte dont la perméabilité
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au gaz mesurée est inférieure &1®2 aprés un conditionnement hydrique sous trée fort
humidité relative (HR = 98 %) pendant une longuetdu

Trois facteurs different entre cette série de nessat celles présentées dans le chapitre 3 :

- le niveau de contraintes isotropes imposées, 5 ddRte 11 MPa pour la carotte
EST20567 ;

- la pression initiale du gaz, 2,5 a 3 MPa contreFaN|

- lateneur en eau moyenne des éprouvettes 5 % cbpitre

Le niveau moindre des contraintes isotropes immogéeut influer sur la valeur de
perméabilité au gaz mesurée en liaison avec undfinaibn du réseau poreux, d’autant plus
gue les pores les plus déformables sont a priemples gros et que ce sont ceux contribuant le
plus a la valeur de la perméabilité au gaz en mad® leur plus faible potentiel capillaire.
L’effet Klinkenberg peut induire une augmentatiom ld perméabilité apparente lorsque la
pression moyenne du gaz diminue. Dans le cas frésemison de la faible importance des
incréments de pression appliqués, la pression nmey@eut étre assimilée a la pression de
ligne du gaz. Entre les deux séries de mesurgsetsion moyenne du gaz a donc été divisée
par un facteur 2, mais en raison des valeurs é&ev@db a 3 MPa, ces conditions
correspondent a des points trés proches de I'arigians le diagramme de Klinkenberg :
Permeéabilité — Inverse de la pression moyenne. vdlaur exacte du coefficieri de la
relation de Klinkenberg n'a pas été déterminée exmhtalement, mais elle ne peut
expliquer a elle seule la variation de perméabdléervée car si c’était le cas la valeur de b
serait de I'ordre de 17,5 MPa ce qui est au-detavdéeurs usuelles.

La moindre teneur en eau des éprouvettes seuaitgul accord avec les valeurs plus élevées
de la perméabilité au gaz mesurées. En supposarieg deux carottes ont la méme texture,
nécessairement les éprouvettes de la carotte E@82@8taient pas saturées et donc elles
doivent présenter a I'état « naturel » une perntiéaleiffective au gaz plus élevée.

Cet état « naturel » de non saturation des éprmsvetest pas représentatif de I'état de
saturation du matériau dans le massif. Il est wenment lié au conditionnement et a la
conservation de la carotte dans la cellule T1 latghase de préparation des éprouvettes. De
méme, un état non saturé de la carotte a l'ingtartarottage des éprouvettes peut étre plus
propice a la création d’'un endommagement, au mauperficiel, lors de la confection des
éprouvettes en raison de la plus grande rigiditéndtériau.

L’ensemble des valeurs mesurées permet de traeeralation entre la perméabilité au gaz
mesurée et le degré de saturatibigre 4-13 ou entre la perméabilité au gaz et la teneur en
eau des éprouvetteFigure 4-15. Hormis les points correspondant a I'éprouvett@tat
naturel) et a I'éprouvette 2f pour le palier hydeqgHR = 85 %, les autres valeurs se
répartissent sur une courbe continua Figure 4-14 montre que la perméabilité au gaz
augmente quasi-linéairement avec la pression eapilldéduite des humidités relatives
imposées avec la loi de Kelvin.

La présence, dans le cas de I'éprouvette N°5, odéleloppement, pour I'éprouvette 2f,
d’éléments texturaux (microfissures liées a la arafion et au conditionnement hydrique,
macroéléments (fossile) ou filon de pyrite oxydépdifient fortement la valeur de la
perméabilité au gaz mesurée quand bien méme Fesetites de degré de saturation avec les
autres éprouvettes sont faibles.
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La plus faible des valeurs mesurées est de 08 mais elle est associée a un degré de
saturation égal a 89 % qui est relativement éloimda saturation. Des mesures antérieures
de déformation en fonction de I'humidité relative Freissmuth, 2002) avaient montré que la
variation de déformation était la plus importartestue I’humidité relative était supérieure a
90 %. Ceci laisse donc supposer qu’une variatierpefmeéabilité importante est possible au-
dela du point de mesure pour un degré de saturd8o®0 % et que la perméabilité au gaz
pourrait décroitre jusqu’a des valeurs similaireglies mesurées sur la carotte EST20567 qui
sont de I'ordre de 1.1 m2 La faible perméabilité au gaz mesurée aveadigette N°6
issue de cette carotte confirme cette hypothése.
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Figure 4-13 : Perméabilité au gaz mesurée en fonatiu degré de saturation.
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Figure 4-14 : Perméabilité au gaz mesurée en fonctie la pression
capillaire équivalente.
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Figure 4-15 : Perméabilité au gaz mesurée en fonctle la teneur en
eau des éprouvettes.

3.5 Discussions

3.5.1 Variations de masse des éprouvettes dargilites pdant les mesures de la
perméabilité au gaz

Une attention particuliere a été portée a la vianatle la masse des éprouvettes, donc de la
variation de leur degré de saturation, pendaninlesures en raison de la mise sous pression
de gaz et de son écoulement dans la porosité desvéptes. Cette variation peut étre due a
deux phénomeénes, soit a une vaporisation du flinterstitiel, soit a un déplacement du
fluide interstitiel par le gaz.

Une mesure de la masse de I'éprouvette et degpipareuses en contact avec ses extrémités
a eteé effectuée avant la mise en place dans ldeeé mesure et aprés démontage de celle-ci.
Les résultats confirment ceux déja présentés euwdis dans le chapitre 3, a savoir que la
variation de masse est négative, donc il y a unie ple masse, a priori d'eau, des éprouvettes
pendant la mesure de perméabilité au gaz, maidleést inférieure a 0,07 g, soit une
variation inférieure a un point de degré de saitmat

Il faut noter que dans deux cas des traces d'lunteété détectées ponctuellement sur une
face de I'éprouvette. Il s’agit de I'huile utilisgeour le confinement des éprouvettes. Le
contact avec I'éprouvette a, dans les deux cabeeuors du démontage et non pas pendant
I'essai. Donc la présence de cette huile n’a ptupeer les mesures de perméabilité. Pour ces
deux cas, il est évident que la variation de lase&st positive.

3.5.2 Influence de la contrainte appliquée sur le degréelsaturation

Du fait de la mise sous contraintes, le volume moret le volume total des éprouvettes
subissent une variation de volume. Hors le conaliganent hydrique a été réalisé dans les
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conditions du laboratoire, nous examinons ici laateon du degré de saturation induite par le
chargement mécanique isotrope imposé afin d’évauitty a lieu de corriger les valeurs du
degré de saturation.

Pour évaluer cette influence, un modéle poroélastiméaire sera utilisé et dont I'équation
mécanique en compression isotrope s'écrit, a padirmodéle de Biot, de la maniére
suivante :

\% nfkK K

p s s

AV
_AY, :l{i-i}(mm —Ap)+KiAp 4.4

OuV, estle volume des pores, n est la porosité,

Ks est le module d'incompressibilité de la phasedsgli

AP est la variation de la pression interstitielle

Ao, est la variation de la contrainte hydrostatique

K est le module d’'incompressibilité du matériaui peut étre évalué a partir du module de
déformation du matériau a partir de la relation :

K = E /(3*(1-2v)) 54.
En choisissant une valeur du coefficient de Poiggate a 0,3, on aboutit a la relation :
K=~ 0,83E 4.6

Les valeurs de module de Young pour les argilit¢$Mvisont, en moyenne, de l'ordre de 5
GPa, soit une valeur de 4,2 GPa pour le moduleCeci permet d'utiliser I'hypothése
simplificatrice que le module d’incompressibilité da phase solide du matériaus, kst

beaucoup plus important que celui du matériau,d, Is; >> K . L'équation (4.4) peut se

simplifier et s’écrire :
AV 1
V. nkK

p

p _ 1

(Ac,, - Ap) 4.7

Enfin si 'on suppose que le volume de I'eau esarant suite aux mises sous contraintes et
en pression de gaz,ona:

AV
—Asat: - P = li Ao = 1 E 4.8
Sat V, nK 0,83nE
Ac représentant une variation de contraintes, eretdgueurciserope — Po, mais dans une
approche majorante, I'influence de la pression aigera négligée et done sera pris égal a

6 MPa pour les essais présentes.

En considérant une porosité égale a 15 %, l'augatient relative du degré de saturation
serait de 1 %, soit moins d’un point et donc irdére a celle induite par la perte de masse
pendant la mesure.

De méme, toutes les évaluations du degré de saturant été conduites en considérant un
volume global des éprouvettes constant. Les medlireensionnelles effectuées lors du
conditionnement dans I'étuve de I'éprouvette N°htnent que le retrait volumique global de
cette éprouvette d’environ 2 %. Or les incertisidar les degrés de saturation rapportés dans
ce mémoire sont au moins égales aux variationsiteglpar la mise sous contraintes des
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éprouvettes. Il nest donc pas nécessaire de ¢temipte de la variation de porosité avec les
contraintes appliquées et de corriger les valews deégré de saturation issues du
conditionnement hydrique pour les associer aux walale permeéabilité mesurées sous
contraintes isotropes.

3.5.3 Vérification de la porosité estimée expérimentale

Les valeurs du degré de saturation déterminéestia ga la masse des éprouvettes, de leur
volume géométrique et la masse volumique du sdeesetide présentent de fortes incer-
titudes que 'on s’est efforcé de réduite en pracé@ux diverses mesures avec la plus grande
précision possible.

Pour évaluer la fiabilité des valeurs du volume ple®s déduites de ces mesures, les courbes
de variations de pression pendant les mesures meépbilité au gaz ont été utilisées. En
effet, parmi les parametres nécessaires pour l&lisation de ces courbes de pression de gaz
lors de la détermination de la perméabilité au m@surée, intervient la part de la porosité
occupée par le gaz dans I'éprouvetig, ICette valeur influence Iégérement la cinétiquéade
dissipation de I'incrément de pression, mais eifiue tres fortement sur la valeur finale de la
pression d’équilibre entre les deux réservoirsp@ur I'ensemble des mesures effectuées avec
ces éprouvettes et en raison des valeurs relativermportantes de la perméabilité au gaz
mesurée, cette pression finale d’équilibre a étéirae. Donc les valeurs de la porosité
occupée par le gaz déterminées a partir de la msatiéh des courbes de dissipation de
I'incrément de pression doivent étre significativilss valeurs réelles. Cette confiance est
renforcée par le fait que dans tous les cas legrde@ntre les pressions modélisées et les
pressions expérimentales sont excellents, surdiabte de la durée de la dissipation.

Les valeurs de la porosité occupée par le gazrdétées par la modélisation des pressions
ont été reportées en fonction des valeurs déteamimxpérimentalement. Hormis le cas

d’éprouvette 2f, qui est toujours singulier, 'amt@ntre les deux jeux de valeurs est tres bon
(Figure 4-16, ce qui conforte les valeurs de porosité initedémeées.
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Figure 4-16 : Relation entre les valeurs de pomsiffective déterminées par
modélisation et celles issues des mesures expdalagn
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4 Mesures de la perméabilité au gaz en fonction du déteur de contraintes et pour
différents degrés de saturation

A l'issue de I'étude de la perméabilité au gaz @mcfion du degré de la saturation sous une
contrainte isotrope, les éprouvettes ont été reprgour réaliser des nouvelles mesures de
perméabilité au gaz mais cette fois-ci sous unadéur de contraintes afin d’évaluer I'impact
d’'un endommagement mécanique des argilites du @allxfordien pour un degré de
saturation donnée.

4.1 La perméabilité au gaz en fonction de la contrainteéviatorique

Comme pour la mesure de la perméabilité au gaz difErents degrés de saturation (cf.
paragraphe 3), la mesure de la perméabilité ausgas contraintes déviatoriques a été
réalisée suivant le protocole expérimental présdais le paragraphe 2. Les résultats obtenus
sont présentés ci-aprés suivant le degré de saturale I'état presque saturé vers I'état le
moins saturé.

4.1.1 Mesures pour un degré de saturation de 91 % (éprowite N°1)

Cet essai a été réalisé avec I'éprouvette N°1 galita un confinement hydrique sous une
humidité relative de 98 % en resaturation. Son@egrsaturation est de 91 %.

Sous un confinement constant de 5 MPa, les mederperméabilité au gaz ont été effectuées
pour 2 niveaux du déviateur de contraintes : 1B3eMPa. L'éprouvette s’est rompue quand
la contrainte axiale a atteint 28,5 MPa, suite & ohute de la pression axiale et a son
rétablissement. Les mesures présentées dans le

Tableau 4-7 ne montrent qu’'une diminution peu d$igaiive de perméabilité avec
'augmentation de la contrainte axiale. La baissieeela contrainte isotrope et le déviateur a
18 MPa n’est que 0,25.1®m?, soit 28 %.
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Figure 4- 17 : Historique des contraintes et desgsions de gaz pour I'éprouvette N°1.
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Tableau 4-7 : Valeurs de la perméabilité au gazurds pour I'éprouvette
N°1 en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement
Contraintes 5 Pa?‘ia'e g g 158 253
[l\/l Pa] cE)nf.lnement
Déviateur 0 0 13 18
Kgaz[10% m?] 2 0,9 0,85 0,65

4.1.2 Mesures pour un degré de saturation de 81 % (éprowite N°5)

Il s’agit I'éprouvette n°5, qui n'a pas subi de ddaionnement hydrique et qui représente I'état
naturel des éprouvettes. Néanmoins son état deaiatun’est pas parfait, puisque son degré
de saturation est de 81 %.

Le déroulement de cet essai a été conforme auqmietprésenté dans le paragraphe 1.3 de ce
chapitre, c'est-a-dire avec 3 niveaux de dévialewontraintes : 13, 18 et 23 MPa et un cycle
de chargement - déchargement, le tout avec urteaottie de confinement égale a 5 MPa.

Les valeurs de la perméabilité au gaz mesurée sesisdéviateurs et sous la contrainte
isotrope au début et a la fin du chemin de chargespaal sont présentées dang &bleau 4-

8. La valeur de la perméabilité au gaz mesurée kEouasntrainte isotrope de 5 MPa est de
12,5 10" m2. Elle est plus importante que celle mesuréeder I'étude de la perméabilité au
gaz en fonction de la saturation (4,88"1M2), avec un degré de saturation égal & 87 %e Cett
forte augmentation de perméabilité ne peut s’expliqpar une légére désaturation de
I'éprouvette entre les deux mesures. L'observapiost essai n'a pas permis non plus de
déceler de signes d’éléments texturaux pour exptigette forte perméabilité. On peut aussi
envisager que la perte de masse résulte d’'un fiughase vapeur au travers des défauts de
I'emballage. Il en résulterait une désaturatiorfgrentielle de la surface de I'éprouvette qui
permettrait un flux de gaz plus important que dansasse de I'éprouvette. De ce fait, il en
résulte que cette éprouvette ne peut servir deerdté pour I'évolution de la perméabilité
sous déviateur de contraintes des éprouvettesuar®tat naturel ».

La valeur de la perméabilité au gaz mesurée dimavee 'augmentation du déviateur et elle
présente une augmentation moins importante lorgdéviateur diminue. Une hystérésis est
observée pendant le cycle chargement-déchargerhraniré 4-19. La décroissance de la
perméabilité est quasi-linéaire avec I'accroissendendéviateur, de I'ordre de 0,7 %.MPa
La recouvrance de la perméabilité est partielle¥B&t elle n’intervient que pour le premier
palier de déchargement.

Tableau 4-8 : Valeurs de la perméabilité au gazuréss pour I'éprouvette
N°5 en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte PPaXia'e 2 158 253 258 158 g
[MPa] ci)nf_inement
Déviateur 0 13 18 23 13 0
Kgaz [10'19m2] 12,5 11,5 11,0 10,05 11,0 11,0
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Figure 4-18 : Historique des contraintes et dessgrens de gaz pour
I'éprouvette N°5.
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Figure 4-19 : Evolution de la perméabilité au gagsurée pendant le cycle de
chargement-déchargement axial pour I'éprouvette.N°5

4.1.3 Mesures pour un degré de saturation de 79 % (éprowite N° 2f)

Il s’agit I'éprouvette 2f qui a subi un conditiooment hydrique avec une humidité relative de
85 % en désaturation. Son degré de saturation @aif9 %, mais rappelons que cette
éprouvette a des réponses singulieres.

e

Les mesures de la perméabilité au gaz ont été&ééalipour trois déviateurs de contraintes : 7,
12 et 17 MPa avec un cycle de chargement—déchargeire contrainte de confinement
imposée a été de 11 MPa afin d’obtenir un meiltsuttact entre I'éprouvette et la jaquette et
en espérant ainsi obtenir une valeur de perméahbilitgaz plus faible que celle mesurée sous
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la contrainte isotrope de 5 MPa, qui était singaliélevée, dans I'hypothése ou cette valeur
singuliére était liée a un écoulement entre lagéguet I'éprouvette.

Toutes les valeurs de la perméabilité au gaz obtemour les différentes étapes de
chargement sont regroupées dan$deleau 4-9 La valeur de perméabilité au gaz mesurée
sous la contrainte isotrope de 11 MPa est de’8rh® qui est globalement trés élevée compte
tenu des résultats des autres éprouvettes et ddego@ de saturation. Ceci ne confirme donc
pas I'hypothése d’'un écoulement au contact degagtie et valide que la réponse singuliere
de cette éprouvette est liée a ses caractéristiougses. Sous déviateur de contraintes les
valeurs mesurées diminuent linéairement avec I'argation du déviateur, 3,3 %.MPat il

n'y a pas de recouvrement de la perméabilité lerdliminution du déviateuFigure 4-2J.

Ce taux de diminution est beaucoup plus importarg pour les autres éprouvttes, ce qui
témoignerait d'une microfissuration initiale deteeéprouvette qui se refermerait sous I'effet
de la contrainte axiale qui ne serait pas compepagé&a création d’autres microfissures dues
a un endommagement mécanique.
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Figure 4-20 : Historique des contraintes et dessgiens de gaz de
I'éprouvette 2f.

Tableau 4-9 : Valeurs de la perméabilité au gazurés de I'éprouvette
N°2f en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes |— e 11 18 23 28 18 11
[MPa] Pcf)nf_inement 11 11 11 11 11 11
Déviateur 0 7 12 17 7 0
kqaz [10 9m2] 8 6 475 3,5 3,9 35
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Figure 4-21 : Evolution de la perméabilité au gaesurée pendant le
cycle de chargement-déchargement pour I'éproun¢isd.

On notera que lors de cet essai, un palier du dgeirent de la pression axiale a été perturbé
suite a un changement de la nature du gaz de mesmsecutivement a une pression
insuffisante pour générer I'incrément de pressida.'azote a donc été utilisé pour les deux
derniéres mesures de perméabilité. Ceci induit dome plus grande incertitude sur ces
valeurs de perméabilité au gaz mesurées en raesdea mhodification de I'équation d’état du
gaz de mesure, méme si les valeurs des constamtestéorecalculées par composition de
celles de chacun des deux gaz, argon et azote, let cbncentration estimée en chacun des
deux gaz.

A lissue du cycle de mesure sous déviateur deraimés, I'éprouvette a été examinée
(Figure 4-23. A part une tache d’huile antérieure au cyclenaesure, il apparait, sur la
surface latérale, la trace d'un filonnet de pyat®nté suivant I'axe de I'éprouvette, et sur la
face latérale, on a pu distinguer un plan de séuimtien blanchéatre. Ces éléments laissent a
penser que les fortes valeurs de perméabilités néesisous contraintes isotropes sont liées
soit a ce filonnet de pyrite associé a de la fesom, soit & I'ouverture du plan de
sédimentation. Par contre la faible valeur mesanéepalier & HR = 98 %, 1,6 b m2,
traduisait une saturation partielle de cette figBon qui occultait son réle conducteur lors de
cette mesure.

Figure 4-22 : Vue de I'éprouvette n° 2f aprés essai
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4.1.4 Mesures pour un degré de saturation de 60 % (éprowite N°3)

Ces mesures ont été acquises avec I'éprouvettegi®d@ subi un conditionnement hydrique
sous une humidité relative égale a 85 %, tout coitdpeouvette 2f, mais suivant un chemin
en resaturation depuis I'état désaturé sous humidiative égale a 25 %. La resaturation a été
effectuée en plusieurs paliers, mais seul le demfait I'objet de mesures de perméabilité au
gaz. Son degré de saturation est de 60 % conté paur I'éprouvette 2f. La différence
entre ces deux valeurs est liée a I'hystérésiedesr chemins en désaturation et resaturation,
mais aussi au comportement singulier de I'éproavaitt

Au début de chargement, deux états de contraiatdsopes ont été imposés (5 et 6 MPa),
puis ensuite trois niveaux de déviateur des cartrai(13, 18 et 23 MPa) ont été appliqués,
puis enfin un nouvel état de contraintes isotrdpddPa).

La valeur de la perméabilité au gaz mesurée souwwrérainte isotrope de 5 MPa est de
2,1.10"m? et de 1,9.18 m? sous la contrainte isotrope de 6 MPa. Puisdifténue avec
'augmentation du déviateur et elle reste constéore du déchargement et du retour a une
contrainte isotrope de 5 MP&gbleau 4-1D
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Figure 4-23 : Historique des contraintes et desspiens de gaz pour
I'éprouvette N°3.

Tableau 4-10 : Valeurs de la perméabilité au gasunée de I'éprouvette
N°3 en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement Déchargement
Contrainteg—axiate > 6 | 18 | 23 | 28 S
[M Pa] I:)confinement 5 6 5 5 5 5
Déviateur| 0 0 13 18 23 0
Kgaz [107°m?] 21 |19 15 |135| 1,3 1,3

Cet essai montre une Iégéere sensibilité de la pbilité au gaz mesurée avec le niveau de
contraintes isotropes appliquées, avec une dinoinudie prés de 10 % quand la contrainte
isotrope est passée de 5 a 6 MPa. La décroissanleeprméabilité au gaz mesurée avec le
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déviateur de contraintes n’est pas réguliére. dorsetour a la contrainte isotrope de 5 MPa,
le recouvrance de la perméabilité au gaz mesutéaibs.

4.1.5 Mesures pour un degré de saturation de 51 % (éprowite N°2)

Il s’agit de I'éprouvette N°2 qui a subi un condithement hydrique sous une humidité
relative de 75 % suivant un chemin en resaturatepuis I'état désaturé dans I'étuve a 33°C
en plusieurs paliers. Son degré de la saturateihde 51 %

Le chargement a été conformé au protocole expétahgmésenté : a l'issue de la phase
d’uniformisation, des incréments de pression de g@azété appliqués pour le palier sous
contraintes isotropes (5 MPa) puis pour chacun megers d'un cycle de chargement-
déchargement avec un déviateur de contraintes 183t 23 MPa) avant un retour a la
contraintes isotrope.

La valeur de la perméabilité au gaz mesurée soudn&rainte isotrope de 5 MPa est de
2,05.10" m2. Elle présente une légére diminution avec |'aegi@tion du déviateur. Cette
évolution est quasi-linéaire, -0,78 %.MPpar rapport a la valeur initiale. Lors du retouk a
conditions isotropes initiales, la perméabilitégaz mesurée augmente tres légerement pour
le dernier palier de 18 & 5 MP&idure 4-25 et sa valeur est 1,7. 10m2. Il y a donc une
hystérésis de la perméabilité au gaz mesurée mooyae. Cette hystérésis peut s’expliquer
par une évolution irréversible du matériau indpie le chargement déviatorique.
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Figure 4-24 : Historique des contraintes et dessgiens de gaz pour
I'éprouvette N°2.

Tableau 4-11 : Valeurs de la perméabilité au gasunée de I'éprouvette
N°2 en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte I:)atxiale 5 18 23 28 18 5
[M Pa] Pcs)nf.inement 5 5 5 5 5 5
Déviateur 0 13 18 23 13 0
Kgaz [109m?] 2,05 1,8 1,7 1,6 1,6 1,7
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4.1.6

L'éprouvette N°4 a subi un conditionnement hydriggoeis une humidité relative de 52 %
suivant un chemin en désaturation depuis I'étairetSon degré de la saturation était de 43

%.

Les mesures de perméabilité au gaz ont été réaledormément au protocole expérimental
et suivant les mémes paliers de chargement queligptte précédente : paliers de déviateur
de contraintes (13, 18 et 23 MPa) avec un cydegament-déchargement et avec un état de

Perméabilité(*10"-19m2

1.4
—a— N°2_Sr51%_Déviateur
127 —4—N°2_Sr51%_Con.Moy.
1.0 T T T T
0 5 10 15 20 25

Contrainte(MPa)

Figure 4-25 : Evolution de la perméabilité au gaesurée pendant le cycle

de chargement-déchargement pour I'éprouvette N°2.

Mesures pour un degré de saturation de 43 % (éprowite N° 4)

contraintes isotropes (5 MPa) avant et apres de.cyc

Pression de gaz(bar)
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Figure 4-26 : Historique des contraintes et dessgrens de gaz pour
I'éprouvette N°4.
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Tableau 4-12 : Valeurs de la perméabilité au gazunée de I'éprouvette
N°4 en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement Déchargement
. Paxi 1 2 2 1
Contraintes 5 axiale g 58 53 58 58 2
[MPa] ci)nf_lnement
Déviateur 0 13 18 23 13 0
kgaz[10'19m2] 4,3 4,0 3,8 3,7 3,7 3,85
4.4
£ 4.3 —a—N°4_Sr43%_Déviateur
3 42
o —a—N°4_Sr43%_Con.Moy.
S 4.1
T 4.0 1
2 39
‘0
g 3'8-\.
(O]
o 377 X
36 T T T T
0 5 10 15 20 25
Contrainte(MPa)

Figure 4-27 : Evolution de la perméabilité au gagsurée pendant le cycle
de chargement-déchargement pour I'éprouvette N°4

La valeur de la perméabilité au gaz mesurée souwrérainte isotrope de 5 MPa est de
4,3.10 m2. Globalement, elle diminue linéairement aveadtaentation du déviateur des
contraintes, - 0,5 %.MPa(Figure 4-27. Lors du déchargement, la valeur de la perméabili
au gaz mesurée varie trés peu, ce qui témoigne dreéversibilité quasi-totale.

4.1.7 Mesures pour un degré de saturation de 23 % (éprowite N°3)

Ces mesures ont été réalisées avec I'éprouvette dii3a été mise dans I'enceinte thermo-
régulée a 33°C apres un conditionnement hydrigiialisous I'humidité relative de 85 %.
Son degré de saturation final était de 23 %. Ggiteuvette représente I'état le plus désaturé.

Deux cycles de chargement et déchargement corrdapbmespectivement a la contrainte
latérale constante de 5 MPa et 11 MPa ont été&sédatlans le but d’apprécier I'influence du
déviateur de contraintes, tout en sachant que qeite éprouvette, a priori le plus rigide, cette
augmentation de contraintes isotropes ne devraiinmuire un endommagement significatif,
mais surtout une compaction. Les déviateurs de@iotgs imposes pour le premier cycle ont
été les suivants : 13, 18, 23 et 13 MPa et poulelexieme cycle ils ont été: 7, 12, 17 et 7
MPa. Un palier de contraintes isotropes a été idpas début et a la fin de chaque cycle
chargement-déchargement. La perméabilité au gate anésurée pour chaque palier de
contraintes. Le gaz de mesure utilisé a été detka
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Figure 4-28 : Historique des contraintes et dessgrens de gaz pour
I'éprouvette N°3.

Toutes les valeurs de la perméabilité au gaz meswgént regroupées dansligbleau 4-13

La valeur de la perméabilité au gaz mesurée somiefaiére contrainte isotrope de 5 MPa est
de 1,35. 13 m? et les autres mesures du premier cycle chamfedéehargement. sont
supérieures a 1§ m2 La valeur de la perméabilité au gaz mesurée lgopremier palier de
contraintes isotropes a 11 MPa est de &182 et les autres mesures de ce second cycle
chargement-déchargement sont supérieures &%m® Globalement pour le premier cycle,
les valeurs de perméabilité au gaz mesurée dimindeefiacon linéaire avec I'augmentation
du déviateur, -0,5 %.MPaLors du déchargement, la perméabilité au gaz réesaugmente
legerement, mais elle ne recouvre pas sa valetialeni L’augmentation de la contrainte
isotrope jusqu’a 11 MPa induit une forte diminutide la perméabilité au gaz mesurée, de
pres de 35 %. Pour le second cycle chargement-cggrhant, le comportement est similaire
a celui du premier cycle mais les variations dengabilité au gaz mesurée sont beaucoup
plus faibles en valeurs absolues et la diminutehadoermeéabilité au gaz mesurée a un aspect
amorti lors de la phase de chargement. La pernitabil gaz mesurée est donc beaucoup
plus sensible a laugmentation de la contraintetrag@ qu'a celle de la contrainte
déviatorique. Ceci témoignerait d’'un effet d’interé important entre I'éprouvette et le
dispositif de mesure (jaquette et pierres poreusebpn considere que la déformation induite
par 'augmentation de contrainte isotrope estfaésde.

Tableau 4-13 : Valeurs de la perméabilité au gasunée de I'éprouvette
N°3 en fonction des contraintes appliquées.

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte Paxiale 5 18 23 28 18 5
[l\/l Pa] I:)com‘inement 5 5 5 5 5 5
Déviateur 0 13 18 23 13 0
Kgaz [10°m2] 135 | 125 | 122 | 120 | 12,0 | 125
. Paxiale 11 18 23 28 18 11 5
CO[“I\;L"’(‘;]”te Poonfinement] 11 11 11 11 11 11 5
Déviateur 0 7 12 17 7 0 0
Kgaz[10°m?] 8 7,5 7,3 7,2 7,25 7,3 8,6
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Figure 4-29 : Evolution de la perméabilité au gaesurée pendant les cycles
de chargement-déchargement pour I'éprouvette N°3.

4.1.8 Synthéese

L’ensemble des valeurs de perméabilité au gaz eswarient dans la gamme'a102°m?
(Figure 4-30. La plus forte perméabilité est associée a tapette présentant le plus faible
degré de saturation (éprouvette N°3, Sr = 23 %).vakeur la plus faible est associée a
I'éprouvette présentant le plus fort degré de s#éitum (éprouvette N°1, Sr = 91 %). Les
valeurs de permeéabilité au gaz mesurée sont fonaio conditionnement hydrique des
éprouvettes, mais aussi comme nous venons de Berpdes spécificités et des artéfacts des

eprouvettes (cf. éprouvettes 2f et 5).
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Figure 4-30 : Evolution de la perméabilité au gagsurée en fonction du
déviateur de contraintes.
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L’ensemble des résultats montre une diminutionadperméabilité au gaz mesurée avec une
augmentation du déviateur de contraintes. Cetténdiion est quasi-linéaire et son ordre de
grandeur est d’environ -0,5 %.MPaelle semble étre plus élevée pour le plus failelgré de
saturation. Lors du déchargement, il N’y a quastrpes de recouvrance de la perméabilité au
gaz mesurée et l'irréversibilité est quasi-totale.

L'évolution linéaire de la perméabilité avec le @ddeur implique aussi que la perméabilité
varie linéairement avec la contrainte moyenR@yre 4-3). Cette évolution résulte plus
d’'une composition de relations linéaires que d'rtalation physique entre contrainte moyenne
et perméabilité au gaz mesurée.

Les variations des valeurs mesurées sur l'épromivattet I'éprouvette 2f suite a une
modification de la contrainte isotrope montre gaecobntrainte de confinement influence
significativement la perméabilité au gaz mesukégure 4-30etFigure 4-3J).
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Figure 4-31 : Evolution de la perméabilité au gagsurée en fonction de
la contrainte moyenne.

La diminution observée de la perméabilité avecdeiateur peut sembler paradoxale alors
gu’'une augmentation du déviateur tendrait a induineendommagement des éprouvettes
puisque les valeurs utilisées sont au moins sup@seau seuil d’'endommagement défini pour
les argilites du site de Meuse/Haute-Marne (cfageaphe suivant 4.2). Le positionnement
exact par rapport a la contrainte de rupture n'a ¢& établi car ceci aurait nécessité de
rompre une éprouvette qui aurait alors fait défautr les expériences, mais par comparaison
avec les données d’autres travaux, les déviateypesés n’étaient pas proches de la rupture
(cf. paragraphe 4.2).

Ce résultat est a rapprocher des travaux de Z&ddothfuchs (2007) qui montraient pour du
matériau du méme site que la perméabilité au gazdmn chargement jusqu’a la rupture
restait quasiment constante et qu’elle n'augmeniagt juste avant la ruptur€igure 4-32.
Ceci a été mis en relation avec le fait que la ofissuration créée par 'endommagement
n'est, par définition, que trés locale et qu'elléniluence la perméabilité globale de
I'éprouvette gu’en phase de coalescence, c’estegfalite avant la rupture.

159



1E-11 2

By = 1'%
Sampla EST21156 Bure ‘
1E-13 -
-1
ylalding g laliura
x 1 - 0 3
g 1E17 .
ﬁ &
: -
E 1E-19 @y = 10 MPa @
.
1E-21 ) a1 = 4 MPa G
o "“’dii path) ; = percolaton
1E‘-!:] T T T T T l T T T T M?mm '3
5 10 15 20 25 30 35 40 45 S50 5 60
Ditfarenclal stress o, - o, (MPa)
1517
Callovo-Oxdordian argliills at Bus fallure
16-18
+— unioading
o B D o e v e = o] o] o e e e o T s e e e o
g- 1E-19 4 IJ3!10MP!|.
x Uy = 2 MF‘H
g‘ 1E-20 4 4= 10MPa __K},,___I ———
-E H
E 1E-21 - — T gy = 8 MP&
o.
1E-22 4 —— s = & kiPa colation
3 Ihrashold
y = B MPa
1E-23 T 1 T T T
0 10 20 30 40 50 60

Ditterontial stross o,-0; (MPa)

Figure 4-32 : Evolution de la perméabilité au gaz fenction du déviateur pour
des chargements jusqu’a la rupture (Zhang & Roth§,12007).

La diminution observée de la perméabilité au gagurée avec un chargement déviatorique
ou isotrope ne traduit pas nécessairement des tmomgliglobales d’évolution de la
perméabilité au gaz du matériau. Elle peut étrsidiée a une modification de la texture du
matériau au contact des pierres poreuses faistre of répartiteurs de la pression du gaz au
niveau des extrémités de I'éprouvette. L’augmentatie la pression axiale induirait une
compression locale du matériau, voire un poincorammaqui serait a l'origine de la
diminution de la perméabilité au gaz observée. @nercomportement expliquerait aussi
I'irréversibilité totale de la perméabilité au dars du déchargement. Cette hypothése aurait
pu étre confirmée en procédant a une nouvelle raesuor retaillant les extrémités des
éprouvettes, mais en raison du plan de charge i d& mesure de la perméabilité, ceci n'a
pu étre reéalisé. Il n'est pas certain que la séibn de nouvelles extrémités n'apporte pas

aussi une perturbation a la mesure de la permgaailigaz du matériau.
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Figure 4-33 : Evolution de la perméabilité au gagsurée en fonction de
la pression capillaire équivalente.

L’ensemble des valeurs de la perméabilité au gasurde et leurs variations, avec ou sans
déviateur des contraintes, a été placé dans umgnagrméabilité au gaz mesurée — pression
capillaire équivalenteHjgure 4-33.

Globalement dans ce diagramme, la perméabilitéaaungesurée varie linéairement avec la
pression capillaire équivalente. Il apparait qaenplitude des variations de la perméabilité au
gaz mesurée suite aux variations du déviateur digaintes est relativement indépendante de
la pression capillaire. Ceci est lié au fait quepdate de la relation linéaire liant le taux de
variation de la perméabilité et la valeur du déuatdes contraintes est relativement constante.
A l'opposé, I'amplitude de la variation de la peab#ité au gaz mesurée liée au déviateur de
contraintes est faible par rapport a celle indpae les modifications de saturation liées a la
pression capillaire.
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Cette dépendance peut s’exprimer en tracant lesinsatle la perméabilité au gaz mesurée en
fonction du degré de saturatidrigure 4-39. L’'ensemble des points se répartit le long d’une
courbe présentant l'aspect d’'une relation de pebititga relative. Les déviateurs de
contraintes imposés ne modifient pas significatieetncette relation. Il semble que la
variation de la perméabilité au gaz mesurée lorsydle de chargement et déchargement pour
le degré élevé de saturation le plus élevé estipipsrtante que celle pour I'état désaturé.
Ceci peut étre lié a la distribution de I'eau, ghange lors du chargement et du déchar-
gement. Pour un niveau élevé du degré de saturatorthangement est plus significatif.
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Cette méme relation, perméabilité au gaz mesurdéenetion du degré de saturation peut-étre
représentée dans un diagramme log(k) - degré deatan Figure 4-35. Cette représen-
tation est classiqguement utilisée en pétrophysjpteoliere. |l apparait une relation linéaire
de bonne qualité lorsque le degré de saturationinéitieur a 80%. Ceci traduit bien un
blocage de I'écoulement en raison de I'absenceedtlésaturation de la porosité. Les deux
régimes peuvent étre séparés par la pression ééerte gaz estimée a 7 MPa pour ce
matériau. Cette linéaire relation a été explicagalytiqguement sous la forme :
log(k,) =aSr+b

ou k, est la permeéabilité effective au gaz , en m? edsbte degré de saturation ,en %.
Les valeurs des parametres a et b ont été détmia= 0,0256 eb =-17,32.

4.9

De méme I'évolution de la perméabilité au gaz emcfion de la teneur en eau du matériau
présente les mémes caractéristiqiiegure 4-39 que la relation perméabilité au gaz — degré
de saturation, puisqu’en I'absence d’un retraibiicatif teneur en eau et degré de saturation
sont proportionnels.
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Figure 4-35 : Evolution du logarithme de la perrbéigé au gaz mesurée
en fonction du logarithme du degré de saturation.
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Figure 4-36 : Evolution de la perméatgéilau gaz mesurée en fonction de
la teneur en I'eau.

4.2 Analyse de la déformabilité en fonction de la contrinte déviatorique

Le déviateur imposé par augmentation de la congariale tout en maintenant la contrainte
latérale constante a 5 ou 11 MPa peut engendreendommagement, si I'amplitude du
déviateur est supérieure au seuil dendommagemente rupture si il est supérieur au seuil
rupture des éprouvettes. Ces seuils peuvent éfieiedepar le critere de Hoek&Brown qui

s’exprime par :

0,=0,+(0, W, In+S?)"? 4.10

ou o, et g, sont les contraintes principales majeure et mmeur

Sest un paramétre prenant en compte I'état d’'dltérale la roche ;
m est un parametre du calage du modéle ;
o, est la résistance en compression uniaxiale moyeeare roche.

Les valeurs de ces différents parametres ont atdie€t a partir des résultats de nombreux
essais effectués sur les argilites du site MeusdeHslarne en laboratoire. Il a ainsi été défini
un critére moyen prenant en compte 50 % des dordeesipture pour définir ce critére. En

raison de la variabilité de la formation, un cetdaible a été aussi défini a partir du premier
décile des valeurs de ruptufapleau 4-1X.

Un critere du méme type, mais avec des valeur€rdifites des paramétres a aussi été
déterminé pour définir le seuil d'endommagemens @eux critéres sont illustrés sutFigure
4-37 issue des travaux de Zhang & Rothfuchs (2007).

Avec ces valeurs, on a calculé pour chacun deéresitet chacun des seuils, les valeurs
correspondantes de la contrainte majeure en fonatie la valeur des contraintes de
confinement utilisées dans ce mémoire, 5 ou 11 MBhleau 4-1)%
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Figure 4-37 : Critéres de rupture, percolation etstiration des argilites

du site Meuse-Haute-Marne

(Zhang, Rothfuchs, 2007)

Tableau 4-14 : Valeurs de la contrainte axiale enction des parameétres des
critéres de rupture pour les argilites du site MetHaute-Marne
pour les contraintes de confinement utilisées

Seuil Critere S m I s 91
[MPa] [MPa] [MPa]
fragile a 10% 5 27,2
(critére 0,343 | 3,145 21,3
Seuil de rupture Inferieur) - 549
P fragile a 50% 5 34,5
(critére 1 3,932 21,3
moyen) 11 42,1
fragile a 10% 5 17,6
(critére 0,338 1,15 14,8
Seuil inférieur) 11 21,2
d’endommagement fragile a 50% 5 22,2
(critere 1 1,05 14,8
moyen) 11 24,7

La valeur maximale de la pression axiale impos&MPa est Iégérement supérieure a la
contrainte a la rupture pour le critéere faible k¢ est égale a 82 % de la contrainte a la
rupture pour le critere moyen si la pression la¢éeat égale a 5 MPa. Pour un confinement de
11 MPa, une pression axiale de 28 MPa représentu &b % de la contrainte a la rupture

suivant le critére pris en compte. De méme, lauratie la contrainte axiale de 28 MPa, avec
la contrainte de confinement de 5 MPa est supé@ieux valeurs calculées pour le seuil

d’endommagement (17,6 a 24,7 MPa suivant le cjitere

Donc sous réserve que les caractéristiqgues méamiges éprouvettes testées soient
conformes a au moins un de ces critéres, lors die @e déviateur impose, il devrait y avoir
un endommagement des éprouvettes, d’autant plusriam que le critére de rupture effectif
des éprouvettes est proche du critere faible.
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Aussi dans les paragraphes suivants, a-t-on es¥my@aractériser le développement d’un
endommagement par I'analyse de la déformabilité @@ouvettes a partir des courbes
déformations-contraintes et déformations-tempsgstreées. Cette analyse sera présentée par
ordre décroissant du degré de la saturation conwoe lp présentation de I'analyse de la
perméabilité au gaz mesurée.

4.2.1 Mesures pour un degré de saturation de 91 % (éprowite N°1)

La déformation lors du cycle chargement-déchargémstrreprésentée surbégure 4-38ci-
aprés La déformation axiale est de 0,68 % a la fin duegpadu déviateur de 23 MPa ou |l
apparait un fluage significatif et non amorti sudurée du palier. Ce fluage pourrait créer des
microfissures mais aussi induire une réorientaties particules argileuses. La diminution
observée de la perméabilité au gaz mesurée, sn'el¢ pas due a un effet d’interaction au
niveau des faces avec le dispositif expérimentahitsé lier & une modification de la
microstructure du matériau.

La valeur du module de déformation tangent détekmin partir de la courbe de contrainte et
déformation Tableau 4-1paugmente lors du cycle de chargement.

Cette éprouvette s’est rompue quand la contrakitdeaatteint 28,5 MPa, qui est supérieur au
seuil de la contrainte rupture pour le faible caterésenté ci-dessus. L’état de I'éprouvette
(Figure 4-39 n’a pas permis d’identifier un défaut de géoneetu un élément textural qui
aurait été a l'origine de la rupture. Le chargenmmapide de 5 MPa vers 30 MPa a la suite de
la baisse de la pression axiale de 23 a 5 MPaf@n ldu palier a 23 MPa a sans doute
contribué a la rupture. On peut aussi supposecgtie éprouvette présentait une résistance a
la rupture moyenne a faible. En tout état de cdaegealier & 23 MPa devrait se situer au-dela
du seuil d'endommagement et aucune augmentatiota deermeéabilité au gaz n'a été
observée. Il faut cependant noter que le degr@tleagion de cette éprouvette était trés élevé
et que des modifications de la part de la porcsitarée par le fluide interstitiel peuvent ne
pas influencer la perméabilité au gaz mesurée.
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Figure 4-38 : Courbe contrainte - déformation ariat courbes de la déformation et
de la contrainte axiale en fonction du temps p&prbuvette N°1 avant rupture.
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Tableau 4-15 : Valeurs du module de déformatiodesta perméabilité au gaz
mesurée pour les différents paliers de contraintes

Cycle Chargement
Contrainte§  Pajale 0—5 5-6 5-18 18-23
[MPa] Pconfinement 0—-5 5—6 5 5
E [MPa] 4442 4213 5646
Kgaz [107°m?] 2 0,9 0,85 0,65

4__—-‘
Figure 4-39 : Vues I'éprouvette N°1 apres rupture.

4.2.2 Mesures pour un degré de saturation de 81 % (éprowite N°5)

La déformation axiale mesurée lors du cycle chasggrdéchargement est représentée en
fonction de la contrainte axiale surHaure 4-40ci-aprés. La déformation maximale est de
0,66 %. Les valeurs du module de déformation tandéterminées a partir de ces courbes
sont reportées dans Tableau 4-16 On note la valeur tres faible, comparativement au
autres éprouvettes, déterminée pour le palierapetmitial. Ceci conforte la présence d’'un
élément textural perturbateur pour cette éprounttea 'origine des trés fortes valeurs de
perméabilité au gaz mesurées. Comme I'éprouvettmrilitionné sous une humidité
relative égale a 85 %, le module de déformatioalexdiminue pour le palier de déviateur
de 23 MPa, ce qui indiguerait un dépassement siirdsendommagement.

Tableau 4-16 : Valeurs du module de déformatiomlextt de la perméabilité au gaz
mesurée pour les différents paliers de contraintes

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte§  Paxiale 0-5 5—18 | 18523 | 23528 | 2818 | 1855
[MPa] Pconfinement 0—-5 5 S S 5 5

E [MPa] 2479 4739 8567 8075 15442 | 5948
Kgaz [107°m?] 12,5 11,5 11,0 10,05 | 11,0 11,0

167



30 0.80 30
—~20 s - 25 ~
& Sos0 B
s 20 o =
T 15 | 50.40 1 155
© E L 10 S
< 10 o | <
E 5 | 380.20 I:.._ —géfprlmation _ 5 &

— Paxiale
0 ‘ ‘ ‘ 0.00 - T T 0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 0 5Tem S(j)lo 15
Déformation(%9 P

Figure 4-40 : Courbe contrainte-déformation axiaktscourbes de la déformation et de
la pression axiale en fonction du temps pour |'éweite N°5

Sur la courbe de la déformation en fonction du ®mp notera qu'un fluage se développe
pour chacun des paliers de déviateur imposeé.

4.2.3 Mesures pour un degré de saturation de 79 % (éprowtte N°2f)

Les déformations axiales enregistrées lors du cydiargement-déchargement sont
réprésentées sur REigure 4-41ci-aprés. Pour cette éprouvette N°2f, la déforomatxiale
maximale est faible et elle ne dépasse pas 0,48 %.

Les valeurs du module de déformation tangent détéas a partir de ces courbes sont
regroupées dans Teableau 4-17La méme évolution des valeurs du module a étéroés :
elles augmentent lors du cycle de chargement as efliminuent lors du cycle de
déchargement. La valeur moyenne du module esvid®n9000 MPa et elle est plus grande
gue pour les autres éprouvettes bien que les walderla perméabilité au gaz mesurée
laissaient penser a une microfissuration initialefalt qu’elles étaient plus importantes. Une
microfissuration associée a une recristallisatiartiplle d’'un minéral accessoire tel que de la
pyrite serait cohérente avec ces deux observations.

Bien que la rigidité de cette éprouvette soit intate, I'évolution de la déformatiofrifure
4-42) montre qu’au-dela du palier de la contrainte lexia 18 MPa la phase de fluage
observée n’est pas stabilisée pour les duréesesodess paliers (2 a 3 jours).
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Figure 4-41 : Courbe contrainte - déformation aeislet courbes de la déformation et
de la contrainte axiale en fonction du temps p&prbuvette N°2f.
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Tableau 4-17 : Valeurs du module de déformatiodesta perméabilité au gaz
mesurée pour les différents paliers de contraintes

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte§  Paxale 0—5|5-11|11-18 | 18523 | 2328 | 28-18 | 18-11
[MPa] Pconfinement| 0—5 | 5—11 11 11 11 11 11
E [MPa] 7172 8731 | 9280 | 9595 | 14738 | 10669
Kgaz [10°m2] 50 8 6 4,75 3,5 3,9 3,5

Les caractéristiques pour cette éprouvette sogubares par rapport aux autres éprouvettes.
Ceci semble lié a une minéralisation plus impodgmbur cette éprouvette et a la présence
d’éléments texturaux (filonnets de pyrite et plansédimentation minéralisé).

4.2.4 Mesures pour un degré de saturation de 60 % (éprowite N°3)

Les déformations mesurées lors du cycle chargedeaitargement de I'éprouvette N°3 sont
représentées sur laigure 4-42ci-apres. A partir de celles-ci, les valeurs dudoie de
déformation tangent ont pu étre déterminées. @k=ixs du module tangent ainsi que celles
de la perméabilité au gaz mesurée sont regroupges lé Tableau 4-18 On peut ainsi
remarquer que la déformation maximale est faiblle;ree dépasse pas 0,5 %.

Par contre la valeur de module de déformation an¢gnavec le déviateur de contraintes,
mais elle diminue pour le dernier palier de déviatde 23 MPa. Ceci témoignerait d’'un
dépassement du seuil dendommagement qui peut afksncer la non stabilisation du

fluage pour ce méme palierFigure 4-43. Ce dernier point n’est cependant pas
caractéristique puisque le matériau ne semble pésepter de seuil vis-a-vis du fluage.
Néanmoins la perméabilité au gaz mesurée est fahe varie trés peu et elle décroit sur
I'ensemble des paliers de chargement.

Tableau 4-18 : Valeurs du module de déformatiotiecta perméabilité au
gaz mesurée pour les différents paliers de cortieain

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes  Paxiale 0—-5 5—-18 1823 | 23-28 28-5
[MPa] Pconfinement 0—-5 S 5 5 )
E [MPa] 5400 7706 9500 7870 5400
Kgaz [107°m?] 2,1 1,5 1,35 1,3 1,3
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Figure 4-42: Courbe pression - déformation axiales courbes de la
déformation et de la pression axiale en fonctioriataps pour I'éprouvette N°3
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4.2.5 Mesures pour un degré de saturation de 51 %(éproutte N°2)

La déformation enregistrée pour I'éprouvette N2 ldu cycle chargement-déchargement est
présentée sur |Rigure 4-43 Les valeurs du module de déformation tangentroh@tées a
partir de cette courbe sont regroupées dafaldeau 4-190n y observe une augmentation
des valeurs avec le chargement et une tres fosti@gis lors de I'inversion du chargement
avec une évolution non linéaire. Lors du palierrel®ur au chargement isotrope initial, la
valeur obtenue est proche de celle déterminée lawt dé chargement.

Tableau 4-19 : Valeurs du module de déformatiodecla perméabilitéau gaz mesurée
pour les différents paliers de contraintes.

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte§  Paiale 0—5 5-18 | 18523 | 2328 | 2818 | 1855
[MPa] Pconfinement 0—-5 S S S S 5

E [MPa] 5438 5632 7821 8352 14416 | 6893
Kgaz [107°m?] 2,05 1,8 1,7 1,6 1,6 1,7

Sur la courbe de I'évolution de la déformation enction du temps (Figure 4-48, on peut
observer le développement d'un fluage pour touphders de déviateur, mais seul pour le
palier de charge axiale a 28 MPa, le fluage negmtéspas de stabilisation pour la durée du
chargement, 4 jours environ. Cependant la défoonatiaximale reste peu importante, elle
est seulement de 0,54 %.

30 0.80 P ———
i — perormation
25 070 ——Paxiale 25
= $0.60 - =
g 20 - £0.50 | 20g
= 20 =
T 15 1 5 0.40 | r—,’r’- — 5%
T € 0.30 8
s | 10
§ 10 £ 0.20 - — n‘?
5 - 0.10 - — 5
0 | | | 0.00 : : : L0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 0 5 10 15 20
Déformation(%) Temps(j)

Figure 4-43 : Courbe contrainte - déformation aeislet courbes de la déformation et
de la contrainte axiale en fonction du temps p&prbuvette N°2.

4.2.6 Mesures pour un degré de saturation de 43 % (éprowite N°4)

Les déformations axiales mesurées lors du cyclegeh@ent-déchargement sont représentées
sur laFigure 4-44ci-apres et les valeurs du module de déformatmigent déterminées a
partir de la courbe contrainte — déformation axgedat regroupées dans Tableau 4- 20
Elles augmentent lors du chargement et diminuestda déchargement comme observé pour
les autres éprouvettes.

Sur la courbe de I'évolution de la déformatidtiglire 4-49, une déformation différée est
observée pour tous les paliers du déviateur, neik@our le palier de charge axiale de 28
MPa le fluage n'apparait pas stabilisé sur la péria’observation (3 jours). Lors du
déchargement, une légere réponse différée est alssrvée. La déformation axiale
maximale est de 0,42 % et elle est du méme ordggateleur que pour les autres éprouvettes.
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Tableau 4- 20 : Valeurs du module de déformatibrde la perméabilité au gaz
mesurée pour les différents paliers de contraintes.

Cycle Chargement Déchargement
Contraintes  Paiale 0—5 5-18 | 18523 | 23528 | 2818 | 18-5
[MPa] I:)confinement 0—5 5 5 5 5 5

E [MPa] 5654 7601 8369 9464 15441 9686
Kgaz [10'19m2] 43 4.0 3,8 3,7 3,7 3,85
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Figure 4-44 : Courbe pression - déformation axiad¢sourbes de la déformation et de la
pression axiale en fonction du temps pour I'épritevid°4

4.2.7 Mesures pour un degré de saturation de 23 % (éprowite N°3)

Il s’agit des mesures acquises avec I'éprouvetedui présente le degré de saturation le plus
faible. Les déformations axiales mesurées lorsldes cycles chargement-déchargement sont
réprésentées sur laFigure4-45. Les valeurs du module de déformation tandétd@rminées

a partir de cette courbe sont regroupées dahsbieau 4-21

Tableau 4-21 : Evolution du module de déformatiriale et de la perméabilité au gaz
mesurée pendant les cycles de chargement et dghan.

Cycle Chargement Déchargement
Contrainte§  Paxale 0—-5 | 5-18 | 18523 | 23528 | 28-18 | 1855
[MPa] Pconfinement|  0—5 5 5 5 5 5

E [MPa] 3071 9221 13092 | 13415 | 19206 | 13268

Kgaz [10°m?] 135 | 125 | 12,2 12,0 12,0 | 12,5
Contrainte§  Paxiale 5-11 | 1118 | 18523 | 23528 | 28-18 | 18-11 | 1155
[MPa] Peconfinement] 5—11 11 11 11 11 11 1155

E [MPa] 9140 16648 | 16358 | 16762 | 20389 | 16808 | 9449

Kgaz [10°m2] 8 75 7.3 7.2 7,25 7.3 8,6

Du fait de son faible degré de saturation, cettedgette présente une rigidité beaucoup plus
importante que les autres éprouvettes, avec un&rBgs peu marquée lors du cycle
chargement-déchargement. Pour la contrainte denemnént de 11 MPa, cette rigidité est
accentuée et lors du cycle chargement-déchargemerduveau I'écart entre les paliers de
chargement et de déchargement est faible. L'éwiude la déformation axiale avec le temps,
Figure 4-45met en évidence une déformation différée pourwhaes paliers de déviateur et
qui n’est pas stabilisée pour le plus fort déviat@wec une contrainte de confinement de 5
MPa. Pour la contrainte de confinement de 11 NE%agéformations différées sont faibles et
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elles sont toujours stabilisées pour la durée @disrp qui est de quelques jours, y compris
pour le plus fort déviateur. La déformation axialaximale est seulement de 0,34 %.
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Figure 4-45 : Courbe pression - déformation desaet courbes de la déformation et
de la pression axiale en fonction du temps poprdévette N°3

Ces comportements montrent que la réponse deamievette est trés fortement liée a son
état de désaturation.

4.2.8 Synthese

En général, la courbe de contrainte - déformatematgilites lors d’'un chargement comporte
les quatre phases suivantes :

- la phase de serrage, qui est présentée par la mamicave de courbe avant sa
portion linéaire. La compaction d’éprouvette s'assoa une fermeture des
microfissures préexistantes, mais aussi une pata @formation enregistrée est
liée a la mise en place de I'éprouvette dans laleel

- La phase linéaire, qui suit cette phase de serragieconstituée par la partie
présentant une relation linéaire entre la défoimnadt la contrainte. Cette relation
est liée a une déformation des pores et des grains

- la phase de la création des nouvelles microfissugas se caractérise par une
nouvelle partie non linéaire de la courbe avecgiaantation du déviateur. Ceci est
lié a une dilatance des argilites suite & une aagatien du déviateur, qui dépasse
alors le seuil d'endommagement lequel, d’apres approche empirique, est
guantifié par un critére de type de Hoek&Brown ;

- la phase du fluage, qui est représenté par I'éolute la déformation sous une
contrainte constante. La déformation différée espldis en plus significative avec
I'augmentation du déviateur, tant en amplitude guderée. Ce fluage résulte d’'un
réarrangement des particules et de la matiere gutraduit a la fois par le
développement de microfissures mais aussi une twolwes liaisons entre
particules, voire de la cicatrisation.

La déformation axiale mesurée lors des chargenampbqués sur ces éprouvettes est faible.
Elle ne dépasse pas la valeur de 0,68 % et domeslinférieure a la déformation de rupture
admise pour ce matériau qui est de 1 %. Une pafta diformation est différée, donc le
fluage, est de plus en plus significatif avec I'enggntation du déviateur. Mais elle est délicate
a quantifier du fait de la faible durée des palidesquelques jours seulement.
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Lors de la mise sous contraintes isotropes, 5 MBayaleurs du module de déformation sont
relativement proches, de l'ordre de 4500 a 5600 ,Mas qu'il soit possible d'établir un
ordre en fonction du degré de saturation. L’éprtteve (état naturel) présente une valeur plus
faible, 2479 MPa. Cette singularité traduit surtieufait que la forte valeur de perméabilité
au gaz mesurée par cette éprouvette, supérielé®are, était bien liée a un élément textural
perturbateur.

L’ensemble des résultats montre que le module flerrdétion axiale augmente pendant le
chargement déviatorique, sauf pour quelques éptmsveu sous le plus fort des déviateurs
imposés une légere diminution a été observeée. irorait donc traduire un dépassement du
seuil dendommagement. A l'inverse de la permétbiliu gaz mesuré, les variations de
déformabilité sont liées au déviateur de contrairteelles sont beaucoup moins sensibles a
I'état de saturation initial des éprouvettes. S@grouvette le plus désaturée présente une
forte augmentation de rigidité sous chargementadértique. En régle générale, le module de
Young augmente de facon linéaire avec le déviagtuidpnc aussi de la contrainte moyenne
(Figure 4-49. Les valeurs mesurées pendant la phase de déahamg sont plus importantes
gue pour la phase de chargement. Les valeurs pomdantes au retour aux conditions de
contraintes isotropes initial traduisent un légepaissage du matériau.
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Figure 4-46 : Evolution du module de Young en fioncde la contrainte lors du
chargement.

4.3 Vitesse des ondes ultrasonores

L'ensemble des valeurs mesurées de la vitessertks alltrasonores, avant et apres I'essai,
est représenté par kgure 4-47 Elle montre que globalement la vitesse des omdds tres
peu pendant I'essai de mesure de la perméabilit§aausous déviateur de contraintes.
Associés au fait que la variation de la perméabédu gaz mesurée en fonction du déviateur
est tres faible, ces résultats confirment que #&tions de la microstructure induites par les
déviateurs imposées ne sont pas importantes.
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Globalement la vitesse des ondes diminue quaneédeédde saturation décroit, bien que les
résultats soient dispersés. Cette diminution esawdiait que la vitesse des ondes est plus
grande dans I'eau que dans l'air.

4500
H=4

= He3 . .
g 4000 | - N2 Nz ¢
= N°4 .
@ =3
T 32500 f * ¢ .
- e N°1
= 3000 f *
&
_E 2500 F| * Avant d'essa
g B Aprés d'essa

2000 : ' ' '

0 20 40 6l 0] 100
Le degré de saturation{®s)

Figure 4-47 : Vitesse des ondes ultrasonores aedrdpres essai sous
déviateur pour les différentes éprouvettes.

4.4 Etude texturale des éprouvettes apres essai

Hormis I'éprouvette N°1 qui a été rompue lors denkesure de perméabilité au gaz, tous les
éprouvettes de la carotte de EST20548 ont pu atact@risées, a l'issue de la mesure de la
perméabilité au gaz, par porosimétrie au mercune d®valuer une évolution ou des
différences de leur texture. Ces résultats sonbraparer a ceux acquis sur des morceaux
intacts issus de la préparation des éprouvettes. dprouvettes pour la porosimétrie au
mercure ont aussi été lyophilisés afin d'éviter daephase de séchage préalable des
éprouvettes ne perturbe leur texture ainsi queddimontré la comparaison de résultats acquis
pour divers modes de séchage dans le chapitre 3.

La distribution de la taille de pore d’acceés dei@uvette N°2, qui a été lyophilisée avec un
degré de saturation égale a 50 %, soit une teneuzae de 3,30 %, suite au trajet de
resaturation entre les paliers HR = 25 % et HR %,78ontre que la taille médiane de pore
est de 0,0372 pm, et que le volume injecté totatlesD,0417 ml.g. Cette distribution est
similaire a celles des carottes EST20514 et EST2056 porosité injectée par le mercure est
de 9,9 % a comparer a la valeur de 12 % pour aes chrottes.

La répartition de la porosité issue de I'injectam mercure a été caractérisée en définissant la
part de la porosité injectée par intervalles ddletai’acces de pores. Quatre classes de
diameétre d’acces ont été définies : supérieur artBp0de 100 a 10 nm, inférieur a 10 nm et
de 50 a 20 nm.

L’ensemble des courbes de porosimétrie au merce® é@prouvettes montre que les
distributions des tailles d’accés de pores sorg pr@ches pour I'ensemble des éprouvettes
sauf pour I'éprouvette N°2f qui se différencie desares Figure 4-49. La porosité injectée
par le mercure des éprouvettes séches est d’eni@rdn%, cette valeur est inférieure a celle
des éprouvettes de EST20514, EST20512, EST2056fanhile principale d’acces de pores
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se situe entre 20 et 50 nm et elle représente@n®® % de la porosité injectée. Ceci est
conforme avec les résultats présentés dans legrpphes 1 et 3 ou I'éprouvette N°2f se
différenciait aussi des autres éprouvettes. Cétigeétexturale montre que I'éprouvette N°2f
présente une part de porosité avec des acceseunséai 100 nm beaucoup plus importante
comparativement aux autres éprouvetieab(eau 4-22). Cette différence peut expliquer que
lors de la mesure de la perméabilité au gaz, lesik@mesurées soient plus importantes ou
expliquer la plus grande déformabilité de cetteépette. Par ailleurs, bien que I'éprouvette
N°4 présente une plus grande porosité injectééepaercure, sa distribution d’accés de pores
est cohérente avec celle des autres éprouvettessetcaractéristigques mesurées ne se
différencient pas.

Comme les porosimétries au mercure n'ont pu étfecefées qu'a l'issue des essais de
chargement et de mesure de la perméabilité au g&s aonditionnement hydrique, chaque
éprouvette a été associée a une éprouvette denmééinitiale sous la forme d’'une sous-
éprouvette prélevée dans le reliquat de la caaptes carottage. Ces sous-éprouvettes seront
référencées avec la notation D suivi du numéroépeduvette
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_ 0.04 1 ——N2_cumulé : 882 5
2 004 —— N2_incrémentale 0'07 g
g, 0.03 | 20 g
€ 003 | 0.06 5
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Figure 4-48 : Courbes de porosimétrie au mercurd'@grouvette N°2
lyophilisé avec un degré de saturation initial .

Tableau 4- 22 : Porosité au mercure et pourcentag@s/olume injecté
des éprouvettes de la carotte EST20548 apres essai.

Echantillon N°2 N°2f N°3 N°4 N°5
Teneur en eau [%] 3,30 4,64 1,46 2,71 4,94
Degré de saturation[%] 51 79 23 43 81
Porosité totale[%] 14,5 13,8 14,4 14,7 14,2
Porosité de mercure [%)] 9,9 10,1 10,1 10,8 10,1

> 100 nm 5,6 11,6 4.8 4,2 5,5
Pourcentage | de 100 450nn 19,1 19,6 16,4 15,5 14,2
de volume | de50a20nm| 51,6 45,0 53,2 55,1 55,1

cumulé de 20 a10nm| 16,2 16,3 17,5 17,1 17,3
<10 nm 7,5 7,5 8,1 8,1 7,9
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L'éprouvette N°2 qui a subi un chemin de chargemsintle conditionnement hydrique
présente une plus faible porosité injectée pardecare que I'éprouvette de référence intacte
D2 (Figure 4-50. Ceci témoigne donc d'une variation suite au gharent et au
conditionnement. Cependant les distributions dessade pores entre les éprouvettes N°2 et
D2 sont identiques. A I'opposé, la référence DE&Espnte aussi un grand pourcentage d'acces
de pores supérieurs a 100 nm, similaire a celdiéggpeouvette N°2f. Ceci confirme que le
comportement singulier de cette éprouvette a poigine un état particulier lié a une
singularité due au carottage ou au massif, encpdigr une fracturation diffuse et localisée au
niveau de la carotte, car elle n'est pas observable les éprouvettes encadrant cette
éprouvette singuliere.

Tableau 4- 23 : Porosité au mercure et pourcentages/olume cumulé
des éprouvettes de la carotte EST20548.

Morceau D2 D2f D3 D4
Eprouvette correspondante N°2 N°2f N°3 N°4
Teneur en eau [%] 3,30 4,65 5,01 4,13
Porosité de mercure [%)] 9,9 10,3 10,4 10,7
> 100 nm 5,6 8,0 6,3 5,6
Pourcentage d de 100\& 50nm 19,1 18,4 15,9 11,8
volume cumulé de 50 a 20nm 51,6 48,3 52,0 57,8
de 20 a 10nm 16,2 17,0 17,4 16,9
<10 nm 7,5 8,3 8,4 7,9
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Figure 4-49 : Distributions de la taille des acadss pores des éprouvettes de la carotte
EST2054.
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Figure 4-50 : Distributions de la taille des pord&ccés des références
associées aux éprouvettes de la carotte EST20548.

5 Conclusions

L'objet de ce chapitre était la caractérisationla@erméabilité au gaz des argilites du site
MHM en fonction de leur degré de saturation. Ceété@réalisé d’abord pour un niveau de
contraintes isotropes données dans le but d’étabdirrelation perméabilité au gaz — degré de
saturation. Les mesures sous différents niveawcodgaintes déviatoriques effectuées ensuite
avaient pour but d’évaluer la sensibilité a I'ensoagement de ce matériau lorsqu’il sera
dans état non saturé en raison d’échanges entneaésif et un ouvrage d’'un stockage
souterrain de déchets nucléaire, suite a dessyel@ésaturation et resaturation. L'ensemble
de ces données pourra étre utilisé dans le cadserdations pour évaluer I'écoulement d’'un
gaz avec un couplage hydro-mécanique en phadétdesc

Pour cela, les éprouvettes de la carotte EST20548e trouvent relativement éloignées du
puit principal, 4 m environ, ont été utilisés pooesurer la perméabilité au gaz sous différents
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niveaux de la contrainte isotrope et avec un déwiade contraintes. Pour simuler le

processus de désaturation et resaturation et impasedegré de saturation défini, les

éprouvettes ont dabord subi un conditionnementriqyeé en les placant dans des

dessiccateurs a humidité relative constante. Limb#e des éprouvettes qui sont, a priori

jumelles a I' « état naturel », permet de recomstiun cycle de désaturation - resaturation de
grande amplitude, puisque le plus faible degréatigration est de 25 %.

Le suivi de I'évolution de la masse d’éprouvettagsnt le conditionnement hydrique montre
qgue la durée d'un palier hydrique est d’environ tiremtaine jours pour atteindre un état
stabilisé. A partir de I'inversion de I'équation ldediffusivité pour une géométrie cylindrique,
la valeur du coefficient de diffusivité hydriquet® estimée égale a 5 fam2.s* environ. ce
coefficient semble diminuer pour les fortes satare, rejoignant les conclusions de travaux
antérieurs. Cette diminution serait liée au gon#lahtdes minéraux argileux qui occulteraient
les chemins de transfert de I'eau en phase vap#uretrait lors de la désaturation et des
fissurations lors de la resaturation ont été ol&sss\pour certaines éprouvettes. Ces derniéres
sont toujours associées a la présence de pyrigdlest ne sont que la conséquence d’'une
oxydation de ce minéral en atmosphére humide dhiwque les éprouvettes ne sont pas
confinées pendant leur conditionnement hydrique’aldit donc d'un effet préférentiellement
lié aux conditions expérimentales qu’un effet deéuee lié au matériau comme pour le retrait.

Globalement, les valeurs de perméabilité au gazuréeddiminuent de 1§a 10*°m? lorsque
I’'humidité relative varie entre sa valeur la plaghfe, 25 % et la plus forte, 98 %. L’ensemble
des mesures de perméabilité au gaz peut étre egpééspar une relation globalement linéaire
entre la pression capillaire équivalente et la geatoilité au gaz, hormis dans le domaine de la
guasi-saturation ou la perméabilité au gaz devrestfaible, voire nulle en raison de la perte
de continuité de la phase gaz.

La contrainte isotrope imposée, qui est relativanf@ble ,5 MPa, induit une variation de la

saturation qui reste trés limitée, inférieure a 1&@prés une estimation théorique en
considérant un comportement poroélastique linédires variations de la masse des
éprouvettes avant et apres mesure de la perméadiligaz sont tres faibles et elles montrent
gue la mise au contact du gaz dans le banc de eyegwwompris sur de longues durées,
jusqu’a 60 jours, n’'induit pas de variation dedéusation supérieure a cette valeur.

La variation de la perméabilité au gaz mesurée so@ascontrainte déviatorique a été aussi
étudiée. Globalement elle diminue linéairement quiendéviateur augmented(5 %.MPa")

et elle ne varie pas ou du moins n‘augmente quelégerement quand le déviateur diminue
lors du retour aux conditions isotropes initialks1’y a donc pas recouvrement de la valeur
correspondant a I'état de contraintes isotropesainiPour certaines éprouvettes, du fait
d’artefacts texturaux, la diminution de la permétbiau gaz mesurée avec le déviateur de
contraintes est plus importante, jusqu’a 3 %.MP faut cependant noter que la faible

diminution de perméabilité au gaz observée pouétaé due a un effet de compression du
matériau au niveau des faces des éprouvettes epawnine évolution texturale globale du

matériau. Ceci signifierait que la perméabilité gaz des éprouvettes n’évoluerait pas lors
d’'une augmentation du déviateur dans la plage explo

D’un point de vue mécanique, les valeurs maximelesiéviateur appliqué sont supérieures
au seuil d’'endommagement défini dans d'autres travat donc la diminution de la

perméabilité au gaz mesurée peut paraitre parasloXzgtte diminution est cependant
similaire aux résultats obtenus avec des éprowvdtiesite de MHM par Zhang & Rothfuchs
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(2007), qui ont étudié la mesure de la perméabditégaz d'éprouvettes d’argilites sous
déviateur de contraintes. lIs ont mis en évidegue la permeéabilité au gaz n’évoluait
guasiment pas avant le seuil de coalescence desfisstres qui est trés proche du seuil de
rupture pour ce matériau. Donc les variations dumartement mécanique du matériau sous
un chargement déviatorique n'auraient pas d'eféggsificatifs sur la perméabilité au gaz,
excepté en phase de coalescence et de pré rupture.

Par contre I'état de saturation conditionne fortetnia valeur de la perméabilité au gaz
mesurée en raison de la variation de la part desfiérpermettant un écoulement du gaz.
Dans un diagramme, perméabilité — degré de saturaka perméabilité au gaz mesurée
présente une évolution globalement conforme a onebe de perméabilité relative classique.
Dans un repére log de la perméabilité- degré deaain Figure 4-35, une relation quasi
linéaire relation est observable et a été quaatifié

Les résultats de la déformabilité des éprouvettestrant que la déformation axiale varie
quasi linéairement avec le chargement et que sauwvahaximale est de 0,68 %. La
déformation est essentiellement élastique lors Hargement. Pendant les paliers de
chargement, une déformation différée est obseryaldgs elle n’est significative et évolutive
gue pour les paliers avec la valeur maximale duatiéwr. Pour les autres paliers, avec la
résolution de mesure et le bruit ambiant, elle egdpatabilisée au bout de quelques jours.

Les valeurs du module de Young déterminées a mphasicourbes de chargement varient entre
3527 et 6159 MPa. Elles augmentent lors de la dédain des éprouvettes, ce qui signifie
gue I'éprouvette est plus rigide pour un faiblegrdede saturation. Ces évolutions ne sont pas
corrélables avec la perméabilité. Ceci confirmeoaveau le comportement décrit par Zhang
& Rothfuchs, a savoir que les variations du comgruognt mécanique du matériau pendant un
chargement déviatorique n’ont pas d’'effet sur larggbilité au gaz, excepté en phase de
coalescence et de pré rupture.

Les valeurs de la vitesse des ondes ultrasonongitudinales mesurées avant essai varient
entre 3653 et 4082 nmttsPar rapport & leur valeur initiale qui corresp@ntiétat naturel de
I'éprouvette, la vitesse des ondes diminue quel spit le sens de variation du degré de
saturation Ces résultats semblent montrer que haindiion est plus importante en
resaturation qu’'en desaturation. La diminution ob&e lors de désaturation est
principalement liée a 'augmentation de la phasardians la porosité, tandis que lors de
resaturation elle a été attribuée aux modificatitsgurales créées par le gonflement des
minéraux argileux.

La trés faible variation de la vitesse des ondesmet apres les mesures de la perméabilité au
gaz confirme que d’une part I'état de saturatiol&@ouvette n’a pas changé suite a la mise
en contact avec le gaz de mesure et a son écouleindautre part que la contrainte isotrope
imposée n’induit pas d’endommagement.

Les mesures de porosimétrie au mercure montrentagperosité injectée par le mercure est
d’environ 10 % et que la principale famille desé&xde pores se situe entre 20 et 50 nm ; elle
représente environ 50 % de la porosité injectéecdraparaison des distributions des tailles
d’accés de pores des éprouvettes montre que I'eptteu N°2f présente un plus grand
pourcentage de pore avec un acces supérieur arl@'npposé des autres éprouvettes. Ceci
traduit une anomalie texturale initiai@ &itu ou suite au carottage) qui permet d’expliquer les
résultats différents de cette éprouvette lors desunes de la perméabilité au gaz.
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Chapitre 5 Conclusions générales et perspectives

La question de la zone endommagée (EDZ - excaval@onaged zone) est au coeur des
investigations géomécaniques et thermohydromécasiglans un projet de stockage des
déchets radioactifs en formation géologique progonBarmi nombreuses problématiques
concernant la caractérisation d’EDZ initiale a taxation et son évolution temporelle sous
effets du stockage, la perméabilité au gaz ouaulest un parameétre permettant de quantifier
I'état de la fissuration des roches. C'est pourgoous avons choisi la mesure de la
perméabilité au gaz pour caractériser 'endommagénges éprouvettes d’argilites du
Callovo-Oxfordian provenant du site de Meuse/Havdgzne que 'ANDRA étudie pour la
faisabilité d’un futur stockage.

Le phénomene de transfert de gaz dans un milieaugoest un phénomene relativement

simple si le milieu est désaturé en eau, alord qatiextrémement complexe lorsque celui-ci

est saturé ou proche de saturation en eau en rdéstadiscontinuité de la phase gazeuse et
des phénomenes capillaires notamment dans un npkeuperméable ayant un réseau de
pores tres petits ou siégent de forts couplagesohyécaniques et hydrigue-mécaniques en
désaturation.

L’étude bibliographique menée sur le transfert de dans un milieu poreux montre que de
nombreuses interrogations demeurent tant sur tetpiorique que sur le plan expérimental.

—  La question de pression capillaire négative enalessle la pression de cavitation a
I'échelle macroscopique : est-ce qu’une telle poesexiste dans un capillaire ou un
pore ? Comment s’effectue le transfert de I'eausdam milieu partiellement saturé ?
Plusieurs études expérimentales, en particulidle pabliée par Zhangt al (1991) ont
confirmé que I'eau peut se maintenir en phasedgsious pression négative jusqu’a -
140 MPa a 42°CLe mécanisme du transfert de la phase liquide\éetsad’'un réseau
poreux partiellement saturé a été peu étudié. pansation et la condensation de I'eau
capillaire sont des processus thermodynamiques leasg Sur le plan mécanique, le
passage d’'une pression interstitielle positiveééat' initial a une forte pression négative
s’accompagne de déformations macroscopiques immestalenviron 2% de retrait
volumique pour les argilites du site MHM).

- Communément, la pression d’entrée de gaz d’un undauré ou proche de la saturation
désigne le seuil de la pression au-dessus duqu&taulement continu gazeux peut étre
établi. Contrairement a la simplicité de la défomt la mesure expérimentale d’'un tel
seuil est extrémement compliquée sur des rochadasl peu perméables et sensibles a
la teneur en eau. Plusieurs définitions similagegplusieurs protocoles expérimentaux
sur échantillons existent (Hildenbrand 2003). Hetefa pression d’entrée est fonction
de la taille des pores et leur connectivité, dueptiel de I'eau, y compris potentiel
capillaire, potentiel osmotique, potentiel d’abdmp, et du gradient de la montrée en
pression imposé expérimentalement. Un fort gradmsut favoriser la création de
micofissures voire la fracturation, ce qui changeséuil de pression par rapport a un
chargement lent. Alors qu’en laboratoire, la vieede changement en pression ne peut
étre inférieures a certaines valeurs, sinon |la@eldes essais serait non acceptable, dans
le contexte réel, la croissance de la pression lseaaicoup plus lente. Une relation
exponentielle reliant la pression d’entrée et largabilité a été proposée par Davies
(1991) sur la base des mesures sur des différeattriaux. La tentative de mesure que
nous avons effectuée n’a pu étre replacée sur reddtison.
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- Parmi les differentes méthodes de mesure de peiiit&ala méthode en régime
transitoire présente des avantages par rappoteaeterégime permanent dans le cas de
milieux poreux peu perméables avec une perméabifiééieure & 10°m2. La précision
de telles méthodes dépend sensiblement des dimensie I'éprouvette et de sa
perméabilité, des caractéristiques du dispositésaque le volume et la compressibilité
des réservoirs, la pression de référence, la presks incréments de pression, etc. La
mesure avec un gaz ajoute des difficultés supplaires qui sont la compressibilité
propre du gaz et les phénoménes non linéairegjtedd’ effet Klinkenberg, celui de la
désaturation, le couplage hydrique-mécanique, $sotlition du gaz dans le fluide
interstitiel et la possibilité d’'une fissuration doatériau par le gaz. De surcroit, une
méthode d’inversion devient obligatoire pour intétpr les essais si ces phénomenes
sont significatifs.

Ces analyses bibliographiques ont été complétées upa analyse des phénoménes
mécaniques et hydromécaniques couplés autour desgms de stockage a différentes

périodes : I'excavation, la mise en place des ailis post-fermeture. Cette analyse a mis en
évidence la problématique de la caractérisatiorDd'Eet du transfert de gaz d’hydrogéne

produit par la corrosion des composants métalligogesduits dans les alvéoles de stockage.
De cette analyse, ont été définis les objectifs e&sais sur éprouvettes et les conditions
mécaniques (contraintes) et hydrauliques (presiorcrément de pression) des essais.

Un protocole expérimental de mesure de perméabilit§az fondé sur le principe de ‘pulse
test’ a été mis au point. Pour réaliser des essaites argilites, les parametres des essais ont
été optimisés : la pression de gaz initiale, lasgicm de confinement, les volumes de
réservoirs, la pression des incréments de pressiiochapitre 2 paragraphe 4. Le banc d’essai
du centre des Géosciences a été I'objet d’'une atadiad pour quantifier la sensibilité du
dispositif et sa capacité a réaliser les mesuregtges. Des fuites parasites, malgré des
recherches approfondies, ont subsisté et évoludaméma durée de ce travail. Elles ont donc
été prises compte dans les méthodes d’'interpratatises en oeuvre. Ces fuites représentent
une perméabilité équivalente dét@ 10?® m?, variable suivant les essais. Aprés la prise en
compte de ces fuites parasites dans l'interprétate dispositif peut mesurer avec fiabilité
une perméabilité aussi faible que?t@n? - 10 m2. La valeur du bruit de fond ayant été
établie & 13°m?2 en procédant & une pseudo-mesure avec un éldmadé duralumin donc de
perfméabilité nulle. En cas de fuites parasites,ngthodes de correction mises en ceuvre
relevent cette valeur d'un facteur 10.

Deux méthodes d’interprétation ont été utiliséesmeéthode Brace qui présente I'avantage de
calculer une valeur de la perméabilité au gaz néespour chaque valeur de la pression, P(t),
et qui est fondée sur une hypothése concernantadiegt de pression constant a chaque
instant dans I'échantillon. La méthode des abadgquesériques créés a partir de solutions
calculées par différences finies de I'équation dediffusivité et prenant en compte la
compressibilité et la non linéarité des propriédéisgaz en fonction de la pression. Cette
méthode donne une meilleure précision pour la déteition de la valeur de la perméabilité
au gaz mesurée, mais il s’agit alors d’une valéabaje. La précision de la valeur déterminée
avec cette méthode est estimée a 5 %, ce qui Hislasti compte tenu de la précision des
dispositifs de mesure. Par ailleurs, une solutinaldique de la pression en fonction du
temps, initialement proposée pour l'interprétatiienmesures avec des incréments de pression
a l'eau, a été adaptée pour I'interprétation desumes au gaz en supposant que la viscosité et
la compressibilité du gaz sont constantes sur taedde I'essai. Cette solution ne donne pas

182



une meilleure précision par rapport aux abaqueséngoes, et de surcroit elle est moins
simple d'utilisation que la méthode de Brace.

A l'aide du banc de mesure et de ces méthodesedirétation, des éprouvettes provenantes
de différentes distances au puits d’acces du skdMbnt été mises en place dans la cellule
de mesure pour caractériser d'une part I'EDZ etvdiétion du comportement
hydromécanique des argilites du site MHM au voigind’'un ouvrage par la mesure de la
perméabilité au gaz et I'observation de leur dédrom ainsi que la mesure de la vitesse de
propagation des ondes ultrasonores et d’autrd’eadommagement hydrique de ces argilites
par 'analyse des mesures de la perméabilité awgdonction de leur degré de saturation en
eau, qui a été imposé par un conditionnement hydrayec des solutions salines sursaturées.
En combinant I'observation des parameétres pétragbgs : porosité, teneur en eau, densité
des grains et minéralogie, les résultats expériamantnous permettent d’'aboutir aux
conclusions suivantes :

—  Les valeurs de la perméabilité au gaz mesuréeptes\éettes d’'argilites provenant des
différentes distances au puits d’accés du site Mstiit comprises entre thet 10%
m® sous une contrainte isotrope de 11 MPa. Elles néseptent pas de variation
significative entre les différentes éprouvettes,maépour celles susceptibles de
présenter des niveaux d’endommagements différenmte & I'excavation selon les
analyses issues des simulations du comportementadsif. Cette faible valeur de la
perméabilité au gaz mesurée est cohérente aveméart en eau du matériau qui est
semblable a celle du massif dans son état natudelne avec le degré de saturation des
éprouvettes qui est tres élevé. Ces valeurs sespectivement d’environ 6,45 % et 85
% et elles ne présentent pas de variations impeddraduisant un front de désaturation
lié a la présence du puits. La non saturation gesugettes résulte plus des incertitudes
des mesures composées pour déterminer ces valéude da conservation des
éprouvettes. L'uniformité des valeurs de la perniéd@tau gaz mesurée signifie qu’il
n’existe pas un endommagement important pour cesiégttes situées au voisinage de
la paroi du puits. Ceci est cohérent avec les tatsubcquisn situ (ANDRA 2005°).
Les valeurs de perméabilité au gaz mesurée sousamtinte déviatorique mettent en
évidence une diminution de la perméabilité au gasurée avec une augmentation du
déviateur et une augmentation lors du déchargenaset; une irréversibilité lors du
retour aux conditions initiales. Bien que les vadedu déviateur de contraintes imposé
soient supérieures au seuil d'endommagement, awugm@entation de la perméabilité
au gaz mesurée n'a été observée. En combinankebhadition de la déformabilité, qui
montre que la déformation axiale maximale ne dépass 1,3 % sous le déviateur
maximal imposé égal a 17 MPa et une contraintectdirement égale a 11 MPa, on
peut conclure que 'endommagement des éprouvelies & niveau de contraintes est
tres limité, du moins son influence sur la permii&bau gaz mesurée. Les variations
sont faibles et il est possible que cette dimirmmuid I'irréversibilité observée puissent
étre un effet au niveau du contact des pierresugeseavec le matériau et non pas un
effet de I'évolution du matériau. .

- La perméabilité au gaz mesurée sur une éprouvetttuifée lors de la préparation avec
une teneur en eau de 4,67 % et un degré de satudi74 % est de I'ordre de 340
mZ2 avec une contrainte isotrope de 11 MPa. Ceitiefaaleur de la perméabilité au gaz
mesurée pour une éprouvette fracturée est liée Gontact de trés bonne qualité entre
les deux sous-éprouvettes et au fait que la disuoté était perpendiculaire a la
direction de I'’écoulement du gaz. Lors des ess@gx éprouvettes se sont rompues. Le
premier avec des fractures normales a la dired®hécoulement et le second avec des
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fractures recoupant les faces. Aucune incidencelesuvariations des pressions au
niveau des faces d’éprouvette n'a été mesuréestdint de la rupture et donc aucune
variation de la perméabilité au gaz mesurée. Caoessentiellement lié aux conditions
de confinement imposé, 11 MPa, qui ont pu occuliefluence de ces fractures
macroscopiques. Ces mémes conditions, imposéedgpouesure de faibles valeurs de
la perméabilité, ont pu aussi masquer des diff@entiées aux variations de
'endommagement créé par le creusement du puit€aniMoins ces mesures sur
éprouvettes fracturées établissent que méme en deadracturation du massif
I'écoulement du gaz ne serait pas favorisé dasszdaes ou les contraintes seraient
proches des contraintes naturelles initiales, dinsn@ la méme échelle.

Pour étudier I'évolution de la perméabilité au gaZonction du degré de saturation, des
éprouvettes jumelles d’'une méme carotte ont étditonnées sous différents degrés de
saturation avec des solutions salines sursatut&sséprouvettes constituent un cycle de
dératuration et resaturation. Le suivi ponctuel ldevariation de masse de ces
éprouvettes pendant le conditionnement hydrique traoque la durée d’'un palier
hydrique est d’environ une trentaine jours pour @peuvette avec un diametre de 40
mm et une hauteur d’environ 55 mm. La valeur dufaent de diffusivité hydrique
déterminée par I'inversion de I'équation de la ukfbn dans un cylindre est d’environ
de 5.10%m2.s*. Ce coefficient semble diminuer pour les fortsdégrés de saturation
confortant les résultats de travaux antérieursteGiminution serait liée au gonflement
des minéraux argileux qui occulteraient des chemndiestransfert de I'eau en phase
vapeur. La courbe de rétention, degré de saturaticionction de la succion, obtenue a
partir des variations de la masse des éprouvettmgrenqu’il existe une hystérésis
guand I'humidité relative est supérieure 50 %. €diystérésis devrait étre liée a
I'hétérogénéité de la distribution de la taille atas aux pores et au phénomene de
retrait et gonflement lors de la désaturation satration. Le suivi de la variation du
diametre et de la hauteur d’'une éprouvette a pedrisdéterminer que le retrait
volumique global est estimé a 2 % entre I'étatiredtet celui sous une humidité relative
égale a 25 %. Une fissuration induite par le gaméintlors de la resaturation a aussi
été observée, mais elle semble associée a dedasitéggiminéralogiques, en particulier
a une oxydation de pyrites favorisée par le comdiitement en atmosphére humide sans
confinement

L'ensemble des résultats de la perméabilité demegurée en fonction du degré de
saturation & I'eau montre que la perméabilité az gagmente de ¥ a 10 m?
lorsque le degré de saturation décroit de 98 a 2818 relation, quasi linéaire, entre le
logarithme de la perméabilité et le degré de sttura été identifiée et quantifiée. La
variation de la perméabilité au gaz mesurée aveoidrainte déviatoriqgue a été aussi
étudiée. Globalement elle diminue linéairement quiEndéviateur augmente avec un
taux de variation égal a - 0,5 %.MPat elle ne varie pas ou augmente trés légérement
lorsque le déviateur décroit, mais elle ne recopa® sa valeur initiale suite au retour a
I'état de contraintes isotropes initial. A nouvean, effet au niveau des faces plutot
gu’'une évolution texturale globale du matériau paitirétre possible. Ceci signifierait
que la perméabilité n’évoluerait pas lors d’uneraegtation du déviateur. D’un point
de vue mécanique, les valeurs du déviateur maximadsé étaient supérieures au seuil
d’endommagement et cette diminution de la permiédlsil gaz mesurée peut apparaitre
paradoxale. Elle est cependant similaire a dedtaéswbtenus avec des éprouvettes du
site de MHM par Zhang & Rothfuchs (2007), qui observé que la perméabilité au gaz
n’évoluait quasiment pas avant le seuil de coaleseeles microfissures qui était trés
proche du seuil de rupture. Donc les variationsauportement mécanique du matériau
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pendant un chargement déviatorigue n'ont pas d&ffeir la perméabilité au gaz,
excepté en phase de coalescence et de pré rupture.

—  Certaines valeurs de la perméabilité au gaz mesleg@prouvettes a différents degrés
de saturation sont plus importantes que cellegpeasuvettes utilisées lors de I'étude de
'endommagent a différentes distances de la parguits et qui présentaient le méme
degré de saturation. Cette différence peut, eriepétte attribuée d’'une part a I'effet
Klinkenberg en raison de la plus faible pressiergdz utilisée, environ 2,5 MPa contre
5 MPa pour la premiere étude et d’autre part @lua faible valeur de la contrainte de
confinement, 5 MPa contre 11 MPa, qui a pu permdixpression de l'influence de
microfissures et microstructures pré-ouvertes gesu¥ettes. Mais la part principale
reste sans doute la plus faible teneur en eau tle carotte sans doute liée a sa
conservation

—  Les valeurs initiales de la vitesse de propagalEs ondes ultrasonores sont comprises
entre 3653 et 4082 nisLa faible variation des mesures de la vitesseoddss avant et
aprés les mesures de la perméabilité au gaz canfgoe d'une part I'état de la
saturation des éprouvettes n’a pas été modifié suitapplication de la pression du gaz
et a son écoulement et que d’autre part la coméragotrope imposée n'a pas induit
d’endommagement significatif. Les valeurs mesudiefa vitesse des ondes diminuent
toujours aussi bien en désaturation qu’en resabargtar rapport aux valeurs initiales
qui correspondent a I'état naturel de I'éprouvdites résultats semblent indiquer que la
diminution est plus importante en resaturation gquiésaturation. La diminution lors de
désaturation a pour principale origine 'augmenptatie la masse d’air dans la porosité
et lors de resaturation elle serait liée a une afigguration crée par le gonflement des
minéraux argileux.

— La microstructure des éprouvettes intactes et gesugettes ayant subi un certain
chemin de chargement et des mesures de perméadilitgaz ont été étudiés par
porosimétrie au mercure aprés un séchage par hggilun. La distribution de la taille
d'accés des pores pour ces éprouvettes est globaleimchangée et la principale
famille de diametre d’accés de pore est comprisgree20 et 50 nm et elle occupe
environ 50 % de la porosité injectée par le mercOexi est cohérent avec les mesures
antérieures rapportées dans la bibliographie. Pasdifférentes carottes, la carotte
EST20548 qui a été utilisée pour I'étude de I'iefice du degré de saturation présente
une porosité injectée par le mercure relativemaitid, 10 % environ par rapport aux
autres carottes, 12 % environ. Ces mesures satcemd avec les valeurs de la porosité
totale déterminées a partir des mesures de latdeapgrarente et de la densité des grains
par pycnométrie a I'hélium.

Cette étude expérimentale de I'endommagement ntearet hydrique des argilites dans
'EDZ a partir de la mesure de la permeéabilité aa g permis d’établir les résultats exposés
ci-dessus. Afin de vérifier certains résultats etadnfirmer ces conclusions, il serait sans
doute nécessaire de procéder aux essais supplémesiavants :

- Mesure de la perméabilité au gaz sur des éprousvettgilites d’orientation et de
localisation différentes par rapport au puits padéterminer une possible anisotropie des
la perméabilité, en particulier par rapport auxnplae sédimentation et aux directions
des contraintes horizontales mineure et majeure. I@sultats devraient aussi étre
associée a des observations de texture et la mdsysarameétres pétrophysiques avant
et apres I'essai suivant la méthodologie de cétiges,;

—  Mesure de la perméabilité au gaz avec différentsanix de contraintes de confinement
pour quantifier I'effet de la contrainte confinemeur la fermeture des microfissures
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initiales sur la perméabilité au gaz mesurée. Gécessiterait de procéder a des mesures
de perméabilités avec de faibles pressions de tjadomrc soit d’utiliser d’autres
méthodes, soit de quantifier I'effet Klinkenbergup@éterminer la valeur absolue de la
perméabilité au gaz mesurée.

- L’analyse de la perméabilité au gaz en fonctiordéelgré de saturation devrait prendre le
compte du couplage hydrigue-hydro-mécanique, pgue le conditionnement pour
imposer le degré de saturation par cure hydriqué ipduire des variations de la texture
des éprouvettes et I'écoulement du gaz en milien saturé est un processus
hydromécanique complexe. Pour minimiser I'effet @huplage hydrique-mécanique,
une variation progressive, voire continue du defné@midité relative serait a préconiser
De méme, il serait intéressant de déterminer |lé deypercolation, c’est-a-dire la valeur
du degré de saturation pour laquelle un écouledengaz s’établit et séparant I'état
presque non permeéable de 'état perméable. D’apygsnesures, cette limite devrait se
situer pour un degré de saturation proche de 90 %.

L'étanchéité du systeme est capitale pour la pgtigle la mesure des tres faibles
perméabilités. La faible viscosité du gaz de mesaral celle-ci trés difficile a parfaire,
néanmoins les fuites doivent étre minimisées adirdéterminer directement la valeur réelle
de la perméabilité et éviter la mesure d’artefddessméme il serait souhaitable d’établir si les
diminutions de la perméabilité au gaz mesurée amethargement axial croissant sont liees a

des effets de contact au niveau des faces ou awahation en masse du matériau.

La petite taille des éprouvettes intactes étudmegeprésente pas parfaitement le cas du
voisinage d’ouvrages contenant des fractures efisges dont I'extension et 'espacement
peuvent étre beaucoup plus important que la talks éprouvettes étudiées. Il serait
souhaitable d'effectuer des mesures avec des égiteav d’argilites de plus grandes

dimensions. Ceci permettrait de mieux explorer & a’'un écoulement de gaz par

propagation et ouverture de microfissures prop@se de modéle conceptuel et qui n'a pas
été abordé dans nos mesures. A I'opposé, un certaitbre de singularités telles que la

présence de fossiles ou des filons de minéralisatid montré qu’elles pouvaient influencer

les mesures et le comportement des éprouvettesch@egement d’échelle permettrait

d’établir si ces singularités peuvent aussi infaeria réponse du massif.

L’ensemble des mesures proposées apporterait uileurescompréhension du mécanisme a
retenir pour le transfert du gaz dans le voisinagdges ouvrages d’'un stockage de déchets
radioactifs souterrains et I'établissement de i@hat analytiques utilisables pour simuler le

comportement hydromécanique des argilites satueéewn saturées pendant la phase de
cléture a l'aide de modéles numériques.
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Annexe A Identification du flux parasite

Pendant les mesures de perméabilité au gaz, upditasite a été mis en évidence a la fin de
la phase de stabilisation. Pour les différents éidliens, 'amplitude de ce flux variait entre
10* et 1,2.10" MPa.h" et ce flux pouvait étre supérieur a la réponseraptée pour de trés
faibles perméabilités, de I'ordre de #¥m2. Pendant les trois années de cette étude, les
mesures ont été arrétées plusieurs fois pouseéales investigations complémentaires afin
d’identifier I'origine de ce flux parasite : réseiv amont, réservoir aval, talon amont, talon
aval ou surface latérale, c’est-a-dire la jagquette.

Le premier test a consisté a isoler les résenaritent et aval respectivement et comparer les
variations de pression et les valeurs du débituesiavec celles observées dans le cas ou les
deux réservoirs sont en contact avec I'éprouvéis. mémes valeurs de la variation et du
débit ont été observées. Mais lorsque les dewervéss amont et aval sont isolés en méme
temps, les pressions restaient presque constadiees.signifie que le systeme extérieur est
exempt de fuites.

Le second test a utilisé une éprouvette métalliauec les mémes disques poreux comme
pour la mesure avec une éprouvette.. Un flux étsumé et il avait le méme ordre de
grandeur que celui mesuré avec une éprouvetteilitesg

Le troisiéme test a consisté a mettre en placediémtte métallique et intercaler entre les
talons et les faces de I'éprouvette par une fedél@lomb. Sous I'effet de la contrainte axiale,
I'écrasement du plomb constitue une étanchéitécglente qualité au niveau des arrivées du
gaz sur les faces de I'éprouvette. Cette configamgiermet de tester la présence d’une fuite
parasite dans tout le circuit externe a I'éproweyditl’exception du point d’étanchéité entre le
talon et le tube d’arrivée du gaz et entre I'épgiteset la capote latérale. Dans le premier test,
le circuit externe n'est testé que jusqu’aux vandesrét situées sur les tubes reliant les
réservoirs aux talons de la cellule. Dans ces tiondi la variation des pressions est quasi-
nulle. Les variations des pressions sont esseattielht liees aux variations de la température
dans I'enceinte. Il en est de méme pour un pulsiefkegure A-1). La valeur du flux résiduel
déterminé par interpolation linéaire est inférieard0° MPa.h' et la perméabilité au gaz
correspondante & un tel flux serait inférieur@& in2.

Le quatrieme test a eu pour but de tester la pairteit gaz interne a la cellule. L’éprouvette
métallique a été mise place avec des disques pemox les talons et I'éprouvette, ainsi que
du tissu entre la capote latérale et I'éprouve8eus ces conditions, I'évolution des pressions
de gaz (Figure A-2) montre une variation linéaieclal pression trés proche de celle observée
lors des essais avec les éprouvettes d’argili@sia®ur est en effet de 8:101Pa.h'. Cette
derniere mesure conduit a localiser l'origine duxflparasite soit au niveau des points
d’étanchéité des tubes d'arrivée du gaz et desidalsoit au niveau de la capote latérale
d’étanchéité.

Ces tests permettent d’écarter I'hypothése d’uteraction entre le gaz de mesure et le fluide
interstitiel des éprouvettes. Méme en I'absencedlidentification précise de son origine, ce

flux doit donc étre associé a une fuite internéodnc de la cellule. Pour calculer la valeur de
la perméabilité, il a été introduit dans la mod#lsn du banc de mesure, un flux de masse
sortant au niveau de chacun des réservoirs doatiéar est égale a celle observée a la fin de
la phase de stabilisation de la pression du gaat&application de I'incrément de pression.
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Figure A-1 : Evolution des pressions du gaz Idtsgulse-test avec une éprouvette
métallique isolée par des joints de plomb au niveéesitalons.
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Figure A-2 : Evolution des pressions du gaz suite dgpulse-test avec une éprouvette
métallique et un tissu sur la surface latérale.

Cette modélisation a été validée en calculant li#i@n des pressions pour un pulse test
effectué avec I'éprouvette métallique et une badedissu latérale qui présente donc une
perméabilité tres importantd-iqure A-2J. La correction appliguée permet de trouver une
égalité des pressions au bout de quelques mirlltésst cependant pas possible de valider la
modélisation dans une configuration avec une émibenporeuse et tres peu perméable en
I'absence d’un témoin fiable. Une étude paramétrigypermis d’étudier la sensibilité de cette
méthode de correction et d’établir qu'elle présientae fiabilité pour des perméabilités
mesurées jusqu'a THm2.

Le Tableau A-lprésente les valeurs des flux amont et aval mesutérs ces différentes
configurations. Il rapporte aussi les valeurs de &mes flux mesurés dans le cas d’'une
éprouvette métalligue sans disque poreux ; ces neesayant été réalisées lors de la
gualification du banc de mesure.
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et Dpamont ‘ DI:)aval
Condition (10°MPa.hY) Date

Eprouvette métallique nue 0,2 0,2 07/2(
Eprouvette métallique avec disques poreux (sass)tis 5 0,9 05/200¢
Eprouvette métallique avec disques poreux et su tis 10 10 04/2006
sur la surface latérale 30 30 05/2006
Eprouvette métallique avec une feuille de plomb <10 <10° | 09/2007
Eprouvette argilite a la fin de la phase de stsdiiion 3 3 02/2006

2 2 09/2007

Tableau A-1: Valeurs des flux amont et aval
configurations.

obserwdans différentes

o7

05

Pour réduire I'influence du flux parasite localt#ns la partie amont, le volume du réservoir
amont a été augmenté par adjonction d’'un résesupplémentaire pour certains essais. Le
volume du réservoir amont était alors de 225@.dBe volume assure de fait une pression
amont quasi-constante, méme en présence de cpdtasite. L’évolution de la pression aval

permet toujours la détermination de la perméabiitéompris suivant la méthode de Brace.
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Annexe B Quantification du coefficient de diffisivité hydrique

Le conditionnement hydrique des échantillons cyloees d’argilites dans une ambiance a
Humidité Relative (HR) constante peut étre déait gne équation de diffusion. Nous avons
établi une solution semi-analytique (par la méthdee différences finies) de la teneur en eau
d’'un échantillon cylindrique soumis a un échangdrigwe sur toute sa surface. Le but est
d’interpréter la courbe de I'évolution de massesnobe pendant le conditionnement hydrique
pour en déduire la valeur du coefficient de diffitéi hydrique.

En supposant que le coefficient de diffusivité lgde est constant pendant tout le
conditionnement hydrique, d’apres la deuxieme miHick, I'équation de diffusion s’écrit
dans le cas du systeme de coordonnées cylindriques

2 2
%:D{a m 1m0 me} B.1

ot o? r o 09z
avecO<sr<a 0<z<l| ett>0
ou m,est la masse de I'eau liquide par unité de volumes p.¢S,
a est le rayon de I'éprouvetteletst sa hauteur.

Cette équation peut étre simplifiée et se réduiten gprobleme unidimensionnnel dont une
solution analytique est connue, si la longueur@eghhntillon cylindrique est infinie ou si il y
a absence d’échange hydrique sur les deux extrgmité

Mais dans notre cas, les échantillons ont un diantit 40 mm et une hauteur de 50 a 65 mm,
donc il est n écessaire de résoudre le problemenéigionnel. Les conditions initiales et
limites sont les suivantes :

La teneur en eau initiale dans I'échantillon estarme, donc la condition initiale s’exprime :
m,(r,z0)=m, t=0 B.2

La teneur en eau a la surface d’échantillon estefixpar 'humidité relative imposée et les
conditions limites sont :
m(r=at)=m, m(z=0t)=m(z=1,t)=m, t>0 B.3

ou m, et m, sont fonction de la saturation.

Méme s'il existe une solution analytique exactesv@mplexe, la méthode numérique a été
préférée pour résoudre ce probleme et déterminealéur du coefficient hydrique. Pour des
raisons de stabilité de la résolution par difféemnfinies on utilisera la méthode implicite aux
directions alternées (ADI) pour résoudre I'équatia la diffusion. Cette méthode a été
programmeée a l'aide des formules ADI suivantes :

* k+1 * k+1 * k+1 * K+1 * K+1 k Kk k * k+1 Kk
mei+1,j _ZDmei,j +mei—1,j + 1 mei+1,j _mei—l,j + mei,j+1_2|]nei,j +mei,j+1 _1 mei,j _mei,j

(ar)? r 20 (a2)? D At
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«K+1 «K+1 «K+1 * K+1 * K+1 k+1 K+1 k+1 k+1 *k
mei+l,j 2|]nei,j +m€i—Lj + 1 m6i+l,j mei—l,j m'3i,j+1 2|]nei,j + mei,j+1 _ 1 mei,j mei,j

(ar)’ r 2D (Az)? D At

B.4
La variation de la masse d’échantillon n'est liégaqcelle de la masse d'eau, qui est
calculable a chaque instant avec la formule suévant

| pa
M, = UO mmm(r,z) rdrdz B.5

Avec ce schéma numeérique il est possible de sintaleariation de la masse en fonction du
temps pour chaque palier hydrique. En comparanekadtats expérimentaux et ceux obtenus
numériqguement pour une valeur du coefficient déusivité hydrique, il est possible de
déterminer la valeur du coefficient diffusivité miglie de I'échantillon comme étant celle qui
permet le meilleur ajustement aux courbes expériates.
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Annexe C Variations expérimentales et numériquesealla masse des éprouvettes lors du conditionnemédntdrique

Les figures de (1) a (10) représentent la variatiaftulée de la masse d'éprouvettes a l'aide dgu#idon de diffusion en coordonnées
cylindriques, qui a été résoulue par la méthodediféé&rences finies ADI. Best le coefficient de diffusivité dont I'unité est.s™.
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Annexe D Minéralogie des argilites
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Diffractogrammes des différents échantillons decdaotte de EST20548 . Q : quartz; C:
calcite ; D : dolomite ; F : feldspaths ; P : pgritM : muscovite ; K : kaolinite ; | : illite ; H
halloysite.
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