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ABSTRACT

To emphasize the role of humidity in rock salt deformation, several tests using the
special test cell of the Centre de Géologie de 1'Ingénieur (CGI) were carried out on samples
of milky salt and phenoblastic salt from Bresse basin (France) as well as on samples of
dome salt from Asse mine (Germany). The method used is based on continuous visual
observation of the textural evolution of samples under applied conditions of stress,
temperature and humidity.

An increasing, even weak, of relative humidity ratio always leads to a transient creep
phase followed by a stationary creep phase at a constant strain rate. This stationary creep is
often faster than the one before the relative humidity ratio increase.

The response of the sample texture to humidity and temperature variations determines
the predominance of one or another deformation micromechanism. From the microstructure
point of view the crystals content of fluid and/or solid inclusions has a strong influence on
their ductility. This explains that the milky salt with a high content of fluid inclusions is
more ductile than the dome salt where the crystals contain solid inclusions.

In the grain boundaries, the humidity penetrates and condenses allowing the
development of specific deformation mechanisms. According to grain boundaries
morphology and surface state, lubrication and gliding mechanisms act in dome salt while
shear and microstylolitisation are the main mechanisms in milky salt. Furthermore the brain
films which are re-formed in grain boundaries due to humidity favour the thermomigration
of fluid inclusions from one crystal to the next through the saturated boundary.

Within the phenoblastic salt the anhydrite which is contained in the microporous
matrix is hydrated into gypsum due to humidity and temperature. This transformation
brings an important swelling and cracking of the matrix which may lead to material
degradation.

Taking into account the three essential parameters in salt creep: texture, temperature
and humidity, the study tends to reconstifute in a realistic way the conditions which are
likely to be gathered near a nuclear waste storage gallery. Therefore the obtained results
may help to predict the long term behaviour of a massif of salt.






RESUME

Afin d'étudier le role de I'humidité dans la déformation du sel gemme, des essais
utilisant la microcellule developpée au Centre de Géologie de 1'Ingénieur ont été conduits
sur des échantillons de sel laiteux et de sel phénoblastique du Bassin Bressan ainsi que sur
des échantillons de sel de dome provenant de la mine d'Asse (Allemagne). Le principe de
la méthode utilisée est de suivre visuellement, lors des essais effectués, |'évolution texturale
des échantillons sous des conditions de contrainte, température et humidité imposées.

Une augmentation méme faible du degré d'humidité relative se traduit toujours par
une phase de fluage transitoire rapide suivie d'une phase de fluage stationnaire & vitesse de
déformation constante. La vitesse de déformation lors de cette phase de fluage stationnaire
est généralement supérieure a celle de la phase de fluage stationnaire qui précéde
I'élévation du degré d'humidité.

La texture et la composition de 1'échantillon ainsi que sa réaction vis a vis du couple
température-humidité imposé déterminent la prédominance d'un des micromécanismes de
déformation possibles. D'un point de vue microstructural, le contenu des cristaux de halite
en inclusions fluides et/ou solides exerce une grande influence sur leur ductilité. On montre
que le sel laiteux riche en inclusions fluides est plus ductile que le sel de dome dont les
cristaux contiennent des inclusions solides.

Au niveau des joints de grains, ['humidité s'adsorbe ou se condense permettant le
déclenchement de certains mécanismes de déformation spécifiques. Selon la morphologie et
I'état de surface de ces joints on assiste a des mécanismes de lubrification et de glissement
(cas du sel de dome) ou des mécanismes de cisaillement et de microstylolitisation {cas du
sel laiteux). Par ailleurs, les films de saumures qui se reconstituent au niveau des joints
favorisent la thermomigration des inclusions fluides d'un cristal de halite 4 un autre a
travers ces joints saturés.

Dans le sel phénoblastique 1'anhydrite contenue dans la matrice carbonato-sulfatée
microporeuse s'hydrate en gypse sous l'action du couple température-humidité. Cette
transformation s'accompagne d'un gonflement important qui se traduit par la fissuration
prononcée des plages non halitiques ce qui peut entrainer une dégradation notable du
matériau.

En prenant en compte les trois paramétres essentiels qui conditionnent le fluage du sel
gemme: la texture, la température (avec et sans gradient) et 1'humidité, 1'étude
expérimentale tend a reconstituer de maniere réaliste 1'état des conditions susceptibles de se
réunir a proximité d'une galerie de stockage de déchets radioactifs. Par conséquent elle
permet d'avancer des arguments nécessaires pour aider a la prévision du comportement
d'un massif salifere a long terme.
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Introduction

Dans le cadre des études des possibilités de stockage souterrain des déchets
radioactifs, de nombreux travaux expérimentaux réalisés sur la rhéologie du sel gemme ont
abouti & une bonne connaissance de son comportement thermomécanique.

Cependant 1'influence de 1'eau et de sa vapeur sur la déformation du sel gemrne a été
négligée et demeure mal connue. De ce fait la plupart des modeles de fluage de sel gemme
sont difficilement généralisables car ils ne tiennent pas compte de la présence des saumures
in sifu.

Le sel naturel contient toujours des saumures en petites quantités sous forme
d'inclusions piégées dans les grains ou dans les joints de grains. En outre dans le cas de sel
gemme exposé ( galeries souterraines, tunnels, mines, etc.), 1'humidité de 1'atmosphére
s'infiltre au niveau des joints de grains ou elle peut déclencher des mécanismes tels que des
glissements ou des microstylolitisations qui peuvent contribuer fortement a la déformation
totale de la roche.

Cette étude a pour objet d'identifier et d'analyser les mécanismes de déformation du
sel gemme sous influence de 1'humidit€. On s'est attaché €galement & mettre en évidence
les éventuelles différences entre le comportement du sel en conditions "humides" et son
comportement en conditions "séches"”.

La méthode utilisée est celle de !'analyse texturale et microstructurale de la
déformation. Le principe est de suivre visuellement 1'évolution des différents éléments
texturaux d'un échantillon au cours de sa déformation sous des conditions de contrainte, de
température et d'humidité imposées. Les échantillons étudiés proviennent de deux sites
différents par leur histoire géologique : le Bassin Bressan et le dome de la mine
d'Asse (Allemagne).

L'originalité de cette étude réside dans le fait qu'elle est basée sur le couplage de
trois parametres essentiels dans le fluage du sel gemme: la texture, la température (avec et
sans gradient) et 1'humidité. Dans ce sens elle tend a reconstituer de maniere réaliste 1'état
des conditions susceptibles de se réunir a proximité d'une galerie de stockage de déchets
radioactifs et permet d'avancer des arguments nécessaires pour aider i la prévision du
comportement d'un massif salifere a long terme.
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Chapitre 1

Influence de I'humidité et des saumures sur le fluage du sel
gemme: travaux antérieurs.

1. Généralités sur le fluage du sel gemme.

Durant les deux dernieres décennies de nombreuses études expérimentales de
déformation ont été réalisées sur les roches halitiques et il est largement admis que le fluage
du sel est dominé par les mécanismes de glissement plan sur plan et de montée des
dislocations que ce soit dans des conditions expérimentales ou dans des conditions
naturelles (Carter & Hansen, 1983). Ce mouvement de dislocations s'accompagne de la
formation d'une sous-structure constituée par des sous-grains légérement désorientés les uns
par rapport aux autres. De plus, la densité de dislocations augmente avec la contrainte
différentielle appliquée (Beeman et Kohlstedt, 1988).

La loi rhéologique de ce fluage exprime 1'évolution de la vitesse de déformation
stationnaire € sous la forme:

£, = A onexp(-Q/(RT))

avec A : facteur de structure

Q : énergie d'activation

n : exposant

R : constante des gaz parfaits
T : température

¢ : contrainte

Des expériences récentes (Spiers, 1986 et 1990; Urai, 1986) ont montré qu'en
présence de saumures le comportement mécanique du sel est fortement influencé par des
mécanismes comme [a dissolution-cristallisation et la recristallisation dynamique. Il est
donc essentiel de tenir compte de la présence des fluides pour avoir un modele valable de

comportement.
2. Influence de I'humidité sur le fluage du sel gemme.

2.1. Les différents types de fluides présents dans le sel gemime.

Les fluides sont présents dans les roches halitiques sous plusieurs formes comme le
montre la figure 1.

Parmi les liquides, seules les saumures nous intéressent ici. Celles ci existent dans le
sel soit sous la forme d'inclusions intracristallines piégées dans les grains, soit sous la
forme de films ou d'inclusions dans les discontinuités du solide par exemple des joints de
grains, des fissures, des clivages ou dans l'espace poral d'une plage de matrice telle qu'on
en observe dans le sel phénoblastique du Bassin Bressan. On peut penser que dans un
massif salifére intact, 1’espace poral des phases non halitiques microporeuses est saturé par



de la saumure alors qu'il n'est que particllement occupé par des liquides dans les
échantillons dont on dispose pour nos expérimentations.

LIQUIDES GAZ
NATURE: saumures, $ydrocarbures vapeur d'eau{ méthane, autres
POSITION: intragranulaire intergranulaire
“ dans la halite
TYPE: mono - ?u polyphasé mono- ou polyphasé
DESCRIPTION: ‘ )
en inclusions: - filme et/ou incluysions dans

- en cristaux négatifs ou joints entre grains de halite;
- de forme irréguliére. - en remplissage des pores dans

les phases non halitiques.

Figure 1 : Nature et description des fluides existants dans les roches halitiques.

Dans les échantillons décomprimés on constate que les saumures, qu'elles occupent
une position intragranulaire ou intergranulaire, coexistent généralement avec une phase
gazeuse. Il est dés lors évident que 1'humidité de 1'atimosphére en contact avec le sel gemme
joue un réle important sur ses propriétés et son comportement car la pression partielle de
vapeur d'eau intervient directement sur ['équilibre halite-saumure-gaz. De plus on peut
penser que la vapeur d'eau peut s'infiltrer facilement dans les discontinuités de la roche
(ouvertures aux joints de grains, espace poral, fissures...), pourvu qu'il existe une certaine
connexité entre elles. Par ailleurs, la diffusion des molécules d'eau a travers le réseau
cristallin semble également possible.

2.2. L'eau dans le cristal de halite: "H,O related defects".

Bien que peu nombreuses, des observations ont montré que les molécules d'eau
peuvent, dans une certaine mesure, pénétrer dans le réseau cristallin du sel. 11 a ét€ ainsi
observé que les inclusions fluides pouvaient disparaitre au cours de la déformation pour
réapparaitre ensuite au moment de la décompression (Franssen et Spiers 1990). D'autre
part Van Hasselt (1991) a observé que le mouvement des dislocations est affecté au
voisinage des inclusions fluides intragranulaires.

I'analyse des -caractéristiques d'absorption dans le visible, l'infrarouge ou
I'ultraviolet ainsi que 1a mise en oeuvre de techniques basées sur la résonance magnétique
mettent en évidence la possibilité d'une certaine diffusion des molécules d'eau a travers le
réseau cristallin de la halite. Cette diffusion s'accompagne de la création de défauts: "H,O
related defects". Parmi ces défauts on peut citer:

-les atomes d'hydrogéne qui peuvent s'incorporer en position interstitielle et les ions
hydrures H- qui peuvent venir en substitution des ions Ci-;

-les ions O2- qui viennent en substitution des ions Cl- et peuvent réagir avec les ions
Ca?+ dans les sites de Na+ et réduire ainsi les vides interioniques;

-les ions OH- qui peuvent se substituer aux ions CI-.
Si l'influence de ces défauts sur les propriétés physiques du sel, particuliérement a

faible température (23°C), semble relativement bien connue il n'en est pas de méme pour
1'influence sur les propriétés mécaniques.



2.3. Intérét des études de fluage en conditions "humides".

Pendant le forage et le fagonnage des échantillons de sel gemme, ces derniers perdent
et/ou échangent une plus ou moins grande partie des fluides initialement contenus dans les
joints de grains. Par ailleurs au cours des essais de fluage les conditions expérimentales
appliquées (pression et température) facilitent 1'expulsion et/ou 1'évaporation des saumures.

C'est pour cette raison que la plupart des modéles de fluage du sel gemme sont
difficilement généralisables. En effet, ces modeles sont basés sur des essais faits & "sec" et
ne tiennent pas compte de la présence des fluides. Ils ne peuvent donc pas étre utilisés pour
prévoir ou simuler les divers comportements du sel gemme dans le massif, en conditions

naturelles ou prés des ouvrages souterrains (Urai, 1986).

Les études expérimentales en laboratoire de 1'influence des fluides sur la déformation
du sel gemme nécessitent un apport extérieur de molécules d'eau. Deux techniques sont
pour cela couramment utilisées:

-la saturation en saumures sous pression du sel granulaire pendant les essais de
compactage (Spiers, 1990);

-I"humidification de l'atmosphére ambiante d'un échantillon de sel au cours de sa
déformation (Schulze, 1991).

Mais 1'étude de l'influence de |'humidité peut avoir également pour objectif de
prévoir le comportement du sel exposé a 1'humidité de 1'atmosphére ambiante comme c'est
le cas dans les mines ainst que dans les cavités et galeries de stockage souterrain. Dans les
mines de sel il est d'ailleurs reconnu que, les variations d'bumidité de 1'air distribué par le
systtme d'aérage ont des conséquences, parfois indésirables, sur le comportement
mécanique des piliers et des parois de galeries.

2.4. Influence de 1'humidité dans les différents domaines de déformation du sel
gemme.

Selon Spiers (1986) on doit distinguer dans l'espace contrainte-température deux
domaines, non-dilatant et dilatant, qui se différencient nettement vis a vis du rdle que
peuvent jouer les fluides et I'humidité dans le comportement thermomécanique du sel.

2.4.1. Domaine non dilatant.

Ce domaine est associé a une pression moyenne élevée et une contrainte déviatorique
faible, le mécanisme qui prédomine est celui du transfert assisté par diffusion de fluide
(fluid assisted diffusion transfer ou FADT): lorsque des saumures sont présentes aux joints
de grains, méme en trés faibles quantités, un transfert de matiére peut s'établir sous 1'effet
d'un gradient d'énergie libre. Dans ce domaine non dilatant la quantité de saumures
présente aux joints de grains n'a pas d'influence sur les mécanismes du fluage et on peut
donc penser qu'il en est de méme de I'humidité ambiante.

En négligeant la recristallisation assistée par fluides, Spiers exprime la vitesse de
déformation comme suit

€t = €dis T EFADT

avec €0 - Vitesse de déformation totale
€4is : vitesse de déformation par fluage de dislocation
épapr: vitesse  de déformation par le mécanisme de transfert assisté par
diffusion de fluide

On peut dire que in situ loin des galeries de stockage, le massif rocheux se situe dans
le domaine non dilatant.



2.4.2. Domaine dilatant.

Ce domaine de !'espace contrainte-température correspond 2 une pression moyenne
faible et une contrainte déviatorique €levée. Le mécanisme de FADT n'intervient pas mais
en revanche le comportement en fluage du sel dépend fortement de 1'humidité. On est alors
tenté d'écrire pour ce domaine:

€t = €dis T Epumidits

En profondeur, dans un massif salifére, on doit considérer que Ia roche a proximité
d'une galerie de stockage se situe dans le domaine dilatant. Ceci justifie en pratique qu'on
se préoccupe de 1'influence de 1'humidité sur le comportement mécanique du sel. Dans le
cas particulier d'un éventuel dépdt souterrain de déchets radioactifs on sait de plus qu'une
forte élévation de température est A prévoir et qu'un gradient thermique s'établit dans le sel
gemme. Les contrastes de dilatation thermique entre les différents minéraux peuvent
accentuer la microfissuration et les ouvertures aux joints de grains ce qui va augmenter la
perméabilité du sel. D'autre part la thermomigration des inclusions fluides offre une
possibilité supplémentaire de libération de saumures. Du fait des différents gradients
existants dans le massif 1'équilibre halite-saumure-vapeur ne satisfera pas aux mémes
conditions d'un point & I'autre. Localement les molécules d'eau auront tendance a passer en
phase gazeuse (évaporation), ailleurs elles auront tendance A passer en phase liquide
(condensation). Des transferts complexes de saumures et/ou de vapeur d'eau entre zones
plus ou moins fissurées et/ou entre zones plus ou moins chaudes sont donc possibles. La
déformation du sel dans ces zones dilatantes sera alors fortement conditionnée par le role
joué par les saumures et par !'humidité. L'hydratation et 1'hydrolyse de certaines phases
minérales sont également a prendre en compte du fait des variations de volume positives ou
négatives qu'elles engendrent.

3. Mécanismes de déformation du sel gemme en présence de saumures.

Les études expérimentales montrent qu'en présence de saumures ou suite a une
augmentation du degré d'humidité ambiante le fluage du sel gemme s’accélére. Plusieurs
mécanismes de déformation ont été proposés pour expliquer ce phénoméne et tenter
d'établir un modele de fluage en présence de saumures.

3.1. Mécanismie de lubrification.

Le fluide présent dans les joints entre grains de halite est supposé jouer le réle de
lubrifiant permettant ainsi aux grains de glisser les uns sur les autres plus facilement
(fig. 2). La contrainte de cisaillement 7 qui s'établit entraine un taux de cisaillement 7 qui
s'exprime par 1'expression:

7 = (e/(e+d)).7/u
avec d : dimension des grains
e : épaisseur du film fluide entre les grains
w : viscosité du fluide

si on considére que le volume est constant durant 1'écoulement, on peut exprimer la vitesse
de déformation axiale comme suit:

e = a.(e/(e+d)).o/u

avec o: contrainte déviatorique
«: constante (=1/3)
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Figure 2 : Représentation schématique du mécanisme de lubrification en présence
de fluide.

Ce modele a 1l'inconvénient de se baser sur une géométrie exagérément simplifiée et
suppose 1'indéformabilité des grains ce qui est une hypothése peu réaliste. Par ailleurs
Pharr et Ashby (1983) ont mis en cause la validité de ce mécanisme par des essais de fluage
effectués sur le sel et le sucre et qui montrent que le fluage ne s'accélére qu'en présence de
fluides solvants du matériau en question, c'est le cas des saumures pour le sel. Ce résultat
laisse penser a un phénomene de dissolution-cristallisation qui serait actif en présence des
saumures dans les joints de grains.

3.2. Mécanisme de décrépitation.

L'augmentation de la température provoque une augmentation de la pression interne
du fluide contenu dans !'inclusion. Lorsque cette augmentation est lente, 1'accumulation de
I'énergie est progressive et peut se dissiper par dissolution ou par déformation plastique des
parois de I'inclusion fluide. Mais en cas de variation thermique brutale 1'énergie rapidement
accumulée provoque ['apparition des clivages et I'ouverture des joints de grains ce qui
conduit a 1'éclatement de 1'inclusion. C'est le phénoméne bien connu de "décrépitation”.

Les valeurs de pression interne des inclusions fluides 4 la rupture dépendent de
nombreux facteurs tels que la forme, les dimensions ou la position de !'inclusion.

3.3. Mécanisme de dissolution-cristallisation ou "pressure solution".

Ce phénoméne proposé originellement pour expliquer la ségrégation métamorphique
dans les roches est de plus en plus utilisé pour expliquer la déformation des ensembles
géologiques (Durney, 1972; Rutter, 1976; Ashby, 1983; Urai, 1983; Spiers, 1985). Le
concept est analogue au mécanisme classique de fluage par diffusion qui apparait dans les
polycristaux a des températures élevées. Il implique trois étapes (fig. 3):

-dissolution du matériau dans la phase liquide dans les régions de forte concentration

de contraintes;
-migration du soluté a travers le fluide dans les joints de grains;
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-précipitation de la phase solide dans les régions de faible compression.

fluide intergra-
nulaire

T

Figure 3 : Représentation schématique d'un transfert de matiére résultant du
fluage par dissolution-cristallisation d'un matériau polycristallin.

Plusieurs modeles ont été développés pour décrire ce mécanisme ( Rutter, 1976; Raj,
1982; Spiers & Schutjens, 1990). L'examen de ces modeles montre qu'ils différent entre
eux par quelques hypotheéses.

1- La forme sous laquelle sont présents les fluides dans les joints de grains. Certains
modeles supposent I'existence d'un film fluide fin fortement adsorbé ( Rutter, 1976).
D'autres modéles optent pour un réseau d'ilots-canaux dynamiquement stable contenant des
fluides de pression uniforme (Raj, 1982; Spiers et Schutjens, 1990).

2- L'énergie motrice du transfert de masse. La majorité des modeles considérent
qu'elle est apportée par un gradient dans le terme 0,2, € étant le volume moléculaire de la
phase solide ( Rutter, 1976). Quelques modéles récents considérent que le moteur du
transfert réside dans le gradient du potentiel chimique du solide au niveau de !'interface
solide/fluide ( Spiers & Shutjens, 1990). Le champ de flux de matiére autour des grains est
déterminé par la cinétique de dissolution, de diffusion ou de précipitation; la vitesse de
fluage étant controlée par celui de ces trois qui est le plus lent.

En considérant que la vitesse de fluage est limitée par la cinétique de dissolution, on
peut écrire:

é = (K,.Q)/k.T.d).o

Avec ¢ : vitesse de déformation T : température absolue
K,: constante cinétique d : dimension des grains
Q : volume atomique ou moléculaire ¢ : contrainte appliquée

k : constante de Boltzmann
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En considérant que le mécanisme est limité par la diffusion a travers le liquide du fait du
gradient de potentiel chimique du solide dissout, Ashby et Durney arrivent a 1'expression:

¢ : (2.C,.D,.e)/(k.T.d%0

avec C,: solubilité du solide dans le liquide
D,;: coefficient de diffusion
o : constante
e : épaisseur du film fluide entre grains

Selon Spiers & al. (1990) l'examen de tous les modeéles décrivant le fluage par
dissolution-cristallisation montre que le taux absolu de fluage par ce mécanisme est
déterminé par le coefficient Z* qui définit la diffusion effective dans les joints de grains:

Z* = D,.C,y.S.exp(-6H/(R.T))

avec D,: valeur de référence de D (coefficient de diffusion)
C,: valeur de référence de C (coefficient de solubilité)
S . épaisseur moyenne des joints de grains
oh: énergie d'activation pour la diffusion dans les joints de grains
R : constante des gaz parfaits
T : température absolue

Des essais de compaction réalisés sur des €chantillons de sel granulaire saturé en
saumure ont permis de déterminer les valeurs des coefficients de diffusion et de solubilité
ainsi que de 1'énergie d'activation. Leur insertion dans le modele de fluage du sel dense
conduit a la formulation de la loi suivante:

e = (13.954+7.00).V,,.10:15.exp(-24530/(RT))o/(T.d3)

avec Vi volume molaire de la phase solide
o : contrainte appliquée
d : dimension des grains

L'incorporation de cette loi dans le diagramme de déformation du sel qui montre la
prédominance d'un mécanisme de déformation ou d'un autre selon les conditions de
contrainte, de température et de vitesse de déformation appliquées, a permis a Spiers de
conclure que, dans la nature, la déformation du sel a lieu le plus souvent dans la transition
entre le fluage de dislocation et le fluage par dissolution-cristallisation.

3.4. Mécanisme de recristallisation dynamique.

Ce mécanisme implique la recristallisation a 1'état solide des grains de la roche sous
des contraintes thermiques et mécaniques. Ce concept connu depuis longtemps en
métallurgie et en céramique a €té généralisé par la suite aux roches. Il se manifeste par des
changements texturaux liés a la disparition d'anciens grains et a la création de nouveaux
grains lors de la déformation plastique.

Cette recristallisation est un processus de déformation & 1'échelle des temps
géologiques car son développement nécessite de longues durées du fait des conditions de
pression et de température régnant dans le milieu naturel. Cependant Urai en 1986, lors des
essais triaxiaux réalisés sur le sel de la mine d'Asse en présence de saumures, a mis en
évidence ce mécanisme. Selon Urai, ce phénomene n'a pas pu étre observé avant parce que
d'une part les vitesses de déformation obtenues au laboratoire sont trop rapides et d'autre
part les saumures qui existent normalement dans les joints de grains réussissent a
s'échapper avant ou pendant 1'essai.
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Guillope et Poirier (1979) ont mis en évidence qu'il existe deux types de
développement de ce mécanisme correspondant & des domaines différents de contrainte et
de température:

-1a recristallisation par rotation des sous-grains ou 1'apparition de nouveaux grains se
fait par réorientation progressive des sous-grains et par accentuation de la polygonisation;
elle se produit a température supérieure a 200°C en laboratoire;

-la recristallisation par migration des limites de grains qui se produit a trés haute
température (supérieure a 500°C) et qui s'explique par une trés grande mobilité des joints
de grains dans ces conditions.

La plupart des auteurs s'accordent a penser que seule la recristallisation par rotation
doit se produire dans les conditions naturelles.

4. Analyse texturale de la déformation.

Les inclusions fluides ne sont qu'un des €éléments de texture susceptibles de jouer un
role important dans le fluage du sel gemme. On peut citer parmi les autres parameétres qui
décrivent la texture d'un lithofaciés:

-1a taille et 'orientation des grains de halite dans le champ de contraintes;
-1'épaisseur, le contenu et 1'orientation des joints de grains;
-1a nature et la répartition des minéraux non halitiques dans le sel gemme.

Ces paramétres agissent de maniére interdépendante. Par exemple le comportement des
inclusions fluides (déformation, migration, etc.) va dépendre en partic de 1'orientation du
grain de halite qui les contient.

Etudier 1'influence de ces parametres sur {a déformation du sel gemme revient a
déterminer la maniére dont ils évoluent pendant la déformation. C’est 1'objet de 1'analyse
texturale entreprise dans ce travail.

4.1. Méthodes classiques de caractérisation des parametres texturaux.

Ce sont en général des méthodes quantitatives basées sur la caractérisation de la
forme et |'agencement des particules. Parmi ces méthodes :

-l'utilisation des chartes visuelles qui permettent d'apprécier l'aplatissement, la
sphéricité et 1'arrondi des particules;

-les méthodes de développement en série;

-les méthodes stéréologiques qui permettent !'étude des structures tridimensionnelles
a partir de I'examen de leur projection et/ou de leurs sections bidimensionnelles.

4.2, Méthodes utilisés au CGI

A partir de 1988 le CGI a développé des méthodes d'analyse texturale bien adaptées a
1'étude du fluage du sel grice au développement et a la mise en oeuvre de systémes
expérimentaux permetitant le suivi en continu de 1'évolution texturale d'un échantillon
soumis & des sollicitations mécaniques et thermiques (Chemin, 1990; Le Cleac'h, 1991,
Van Hasselt, 1991, etc.). Parali¢lement des outils de traitement par analyse d'image ont été
également développés.

4.2.1. Mesure de parameétres physiques.

Ces méthodes sont basées sur 1'utilisation d'une cellule triaxiale qui permet de mesurer, au
cours d'un essai thermomécanique, des paramétres physiques notamment perméabilité an
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gaz et vitesse de propagation des ultrasons dont I'évolution renseigne sur les mécanismes de
deformation.

4.2.1.1. Perméabilité au gaz.

La cellule triaxiale est équipée d'un appareillage spécifique adapté a la mesure des
faibles perméabilités. L'essai de mesure de la perméabilité au gaz est basé sur la méthode
dite du "pulse decay" qui consiste a analyser la dissipation dans I'échantillon d'un
incrément de pression d'un gaz introduit en amont.

Le Guen (1992) qui a mis au point cette méthode et 1'a appliquée sur le sel de Bresse,
a montré que l'évolution de la perméabilité au gaz est un bon indicateur de I'évolution
texturale de 1'échantillon soumis 2 des sollicitations thermique et mécanique.

4.2.1.2. Propagation des ultrasons.

La cellule est équipée de transducteurs piezoélectriques permettant 1'émission et la
réception d'impulsions ultrasonores ainsi que l'enregistrement et la visualisation en continu
des parametres liés a la propagation de ces ondes dans l'échantillon pendant le fluage
thermomécanique de celui-ci.

Les essais effectués sur des échantillons de sel de Bresse ont permis d'établir des
relations entre la variation de ces parametres et 1'évolution texturale de I'échantillon durant
son fluage sous sollicitations mécanique et thermique (Guillaume, 1993). Ainsi il a été
constaté que certains mécanismes de déformation comme la cicatrisation et la fissuration
ont un impact direct sur la vitesse, I'atténuation ou !'amplitude des ondes ultrasonores
transmises dans 1'échantillon.

4,2.2. Microcellule CGI.

Une microcellule de fluage congue au CGI permet le suivi visuel de la déformation
d'une lame de sel de 0,5 cm d'épaisseur, 5 cm de longueur et 4 cm de largeur frettée entre
deux verres et soumise & un effort de compression s'exergant sur les faces les plus petites et
ce i température imposée.

Par 1'observation a 1'ceil nu et au microscope des changements texturaux de
I'échantillon au cours de sa déformation, il est possible d'appréhender et d'identifier les
micromécanismes actifs dans le fluage du sel gemme en fonction de la température et de la
contrainte appliquée (Van Hasselt, 1991).

Par ailleurs la microcellule a été améliorée afin qu'un gradient thermique puisse étre
imposé a 1'échantillon ce qui a permis d'étudier la thermomigration des inclusions fluides
(Chemin, 1990).

4.2.3. Analyse automatique d'images.

Cette méthode consiste a extraire de maniere quantitative différentes informations
contenues dans 1'image a analyser en se basant sur des concepts propres a la morphologie
mathématique. Elle permet non seulement de caractériser les formes et la répartition des
éléments texturaux d'une roche mais également de décrire et de simuler leur évolution lors
de la déformation.

Moutalib (1992) a mis au point plusieurs outils basés sur cette technique, ce qui a
abouti a plusieurs applications intéressantes sur le sel de Bresse. On peut citer notamment:

-1'établissement d'une carte de déformation de 1'échantillon qui met en évidence les
différences de comportement des différentes phases minérales et I'apparition des fissures
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dans les phases les moins ductiles ou au contact entre plages de natures différentes
( accommodation difficile entre les déformations);

-l'obtention d'une carte de changement d'orientation cristallographique de la halite
qui montre que le fluage a 1'intérieur des cristaux de halite s'accompagne d'une probable
rotation de sous-grains.

5. Résumé des principaux résultats des travaux expérimentaux antérieurs sur les
roches saliféres du Bassin Bressan et sur le sel de la mine d' Asse.

5.1. Le sel du Bassin Bressan.

5.1.1. Le site: cadre géologique et stratigraphique.

Le Bassin Bressan est un fossé i remplissage essentiellement détritique et
évaporitique situé au Centre-Est de la France. Il est limité par le Massif Central a 1'ouest et
par le Jura a l'est (fig. 4). Son origine géodynamique est liée aux contre-coups de la
collision des plaques africaines et européennes (orogenése alpine).

1l - Dépressions
tertiaires et
quaternaires

2 - Couverture
mésozoique

3 - Bassins permiens

4 - Socle cristallin

5 - Volcanisme du
Kaiserstuhl

e ...l. N Y, »
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Figure 4 : Carte structurale de 1'Est de la France ( d'aprés Curial, 1987)
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Ce bassin est une dépression Nord-Sud comblée par des sédiment d'age coenozoique
et correspond d'un point de vue tectonique a un fossé d'effondrement apparu a 1'Eocéne
supérieur qui fait partie du rift intracontinental ouest-européen.

Lors de sa déformation, deux phases d'activité tectonique sont reconnues:

-une compression NS a 1'Eocéne supérieur qui a engendré des décrochements
crustaux et a favorisé I'ouverture de protobassins;

-une distension EW a 1'Oligocéne qui a provoqué un rejeu des fractures crustales
anciennes et a conduit 4 'unification du bassin.

Le bassin de Bresse est découpé en trois sous-bassins: Bresse Chalonnaise, Bresse
Louhannaise et Bresse Méridionale qui sont limités par des seuils. Les formations saliféres
sont essentiellement localisées en Bresse méridionale ou ces formations atteignent une
épaisseur de 1400 m dans la région d'Etrez (fig. 5).

Courbes isopaques
Joo@

des formations saliféres

Figure § : Carte structurale schématique du Bassin Bressan et position des
formations saliferes (d'aprés Bergerat et al, 1989)

Dans le champ d'Etrez la série salifére est divisée en six ensembles notés E1 i E6
corrélés a I'échelle du site par 1'intermédiaire d'horizons argileux ou carbonatés servant de
reperes dans les carottes ainsi que par diagraphie et sismique (Curial, 1986).

La formation salifére est constituée de la succession suivante, de bas en haut:
E6 : niveau preévaporitique;
ES . série salifére inférieure;

EA : série stérile intermédiaire;
E1-E2-E3 : série salifére supérieure.
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Ces ensembles se présentent sous forme d'alternances de niveaux halitiques a texture
variée et de niveaux non halitiques constitués par un mélange carbonato-argilo-sulfaté

(fig. 6).
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Figure 6 : Log stratigraphique synthétique de la série salifére du Bassin Bressan
dans le région d'Etrez (d'apres Curial, 1987).
E6 : série constituée d'argiles et d'anhydrite, rarement atteinte par les sondages.
E5 : série composée a 75% de halite en cristaux limpides englobés dans une matrice

beige verditre a la base devenant plus argileuse et brundtre vers le sommet. La
série contient quelques passées d'insolubles de faible puissance et des niveaux de
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sel laiteux essentiellement dans la partie sommitale. La stratification initiale des
niveaux argilo-carbonatés est souvent perturbée par la cristallisation de la halite.

E4 : série stérile intermédiaire contenant cependant 60% de halite et est constituée
d'alternance de niveaux sel laiteux d'ordre décimétrique et de niveaux non
halitiques a dominante argilo-carbonatée et riches en matiére organique.

E3 : série contenant environ 75% de halite. Elle présente une alternance de sel a
halite laiteuse et de niveaux non halitiques beige de puissance métrique avec une
dominante carbonato-sulfatée.

E2 : série contenant environ 90% de halite et est constituée essentiellement d'un sel a
halite limpide phénoblastique dans une matrice verdatre
carbonato-argilo-sulfatée.

El : derniére série contenant 75% de halite. Elle est constituée d'un sel A halite
limpide dans une matrice argilo-carbonatée verdétre a grise.

5.1.2. Les lithofaciés: caractéristiques pétrographiques, pétrophysiques et texturales.

Les études réalisées sur la formation salifére de Bresse (Moretto, 1986; Chemin,
1990) montrent 1'existence d'une dizaine de lithofaciés. Certains sont 4 dominante halitique
tandis que d'autres sont constitués d'un mélange de carbonates et de silicates (NaCl >
50%).

Les deux principaux facieés a dominante halitique sont:

-le sel phénoblastique, constitué de cristaux de halite limpide dans une matrice
carbonato-argilo-sulfatée;

-le sel laiteux constitué de halite pure et riche en inclusions de saumures piégées dans
les joints de grains et au sein des cristaux de halite.

En plus de ces deux facies il faut citer des faci¢s intermédiaires. Ce sont:

-le sel mixte laiteux/limpide;
-le sel mixte laiteux/phénoblastique.

Les différences entre ces faciés sont dues a la variabilité des conditions de dépoét et de
diagenese dans le bassin. La description synthétique des caractéristiques pétrographiques,
pétrophysiques et texturales donnée ici, est établie sur la base des études antérieures
réalisées sur ce sujet (Moretto, 1986; Chemin, 1990; Van Hasselt, 1991).

5.1.2.1. Le sel phénoblastique.

C'est le facies prédominant de la série salifere. Il se présente en bancs
pluridécimétriques a métriques. La roche est principalement constituée de cristaux limpides
de halite appelés phénoblastes. Ces cristaux, d'ordre centimétrique a pluricentimétrique,
automorphes a subautomorphes, sont englobés dans une matrice carbonato-sulfatée ou
carbonato-argileuse dont 1'espace poral original peut étre plus ou moins imprégné de halite.
Les plages de matrice semblent présenter entre elles une certaine connectivité. Cette
matrice contient souvent des nodules d'anhydrite blancs bleutés trés peu poreux et de taille
millimétrique a centimétrique. Leur teneur volumique dans la roche est inférieure a2 15%.

La teneur volumique moyenne en halite est en moyenne de 60 a 70% et peut atteindre

90% en cas de matrice imprégnée de halite. La porosité moyenne de ce facies est inférieure
a1,5%.
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L'existence dans le sel phénoblastique de ces trois phases (halite, matrice
carbonato-sulfatée et nodules d'anhydrite) confére a ce faciés une texture trés complexe.

5.1.2.2. Le sel laiteux.

Le sel laiteux vient par ordre d'importance en second aprés le sel phénoblastique dans
la série salifére bressane. C'est un sel pur contenant 99% de halite trés riche en inclusions
fluides qui lui donne un aspect blanc-laiteux caractéristique. Il se présente en niveaux
pluricentimétriques de 5 & 10 cm d'épaisseur qui correspondent a des séquences
élémentaires de sédimentation superposées sur plusieurs décimétres voire plusieurs métres.

Les grains de halite, de forme xénomorphe a subautomrphe et de taille millimétrique
a centimétrique, sont riches en inclusions fluides de forme cubiques et de dimension
moyenne variable de 1 um a plus de 100 um. Ces inclusions sont concentrées au coeur des
grains et sont disposées en "trémies" ou en "chevrons" selon le mode de dépdt et de
croissance (Roedder, 1984; Moretto, 1987). A la bordure des grains, les inclusions sont
rares, isolées, de forme irréguliére et de grande taille en moyenne supérieure a 100 um. La
croissance des cristaux de halite dans ce type de sel se fait selon une orientation cristalline
préférentielle d'ol son anisotropie.

La temeur volumique moyenne en saumures intracristallines est généralement
inférieure a 0,5%. La porosité du sel laiteux est essentiellement due aux ouvertures aux
joints de grains et elle estimée 2 0,3% en moyenne.

5.1.2.3. Le sel mixte laiteux/limpide.

Relativement rare dans la série salifére de Bresse, ce type de sel se présente en
passées pluricentimétriques 3 métriques et trouve son origine dans la dissolution partielle
précoce de séquences de sel laiteux suivie d'une cimentation par des cristaux limpides de
halite. La dissolution se fait généralement en "doigts de gants" perpendiculairement a la
stratification. Ceci crée une hétérogénéité et une anisotropie supplémentaires. Les cristaux
de halite limpide sont d'ordre centimétrique et sont pauvres en inclusions fluides.

Dans ce sel la proportion de halite limpide est plus de 80% tandis que celle de la
halite laiteuse est de 20%. La teneur en saumures est en moyenne de 0,3% et la porosité
accessible est de 0,4 %.

5.1.2.4. Le sel mixte Laiteux/phénobiastique.

Egalement rare, ce faci¢s est rencontré dans la zone de transition entre les séquences
de sel laiteux et les bancs de sel phénoblastiques. Les phénoblastes y sont généralement de
taille réduite en moyenne inférieure & 1 cm. Ce sel ne contient que rarement des nodules
d'anhydrite. La phase laiteuse, de granulométrie plus fine que dans le faciés laiteux,
représente 25 2 70% du volume total avec une moyenne de 50%.

La porosité accessible relativement forte, entre 0,4 et 0,65%, est due a la présence de
la matrice microporeuse et 4 une grande surface des joints de grains.

5.1.3. Principaux résultats des travaux déja réalisés au CGI sur les roches saliféres du
Bassin Bressan.

L'étude des -caractéristiques pétrographiques, pétrophysiques et texturales des
différents lithofaciés de la série salifére du Bassin Bressan fait ressortir deux particularités
de cette série:

-la complexité texturale de ses différents lithofaciés et la richesse en phases non
halitiques;
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-1"importance des inclusions fluides.

Afin de connaitre I'influence de ces deux parameétres sur la déformation du sel, les
études ont été conduites au CGI dans deux directions:

-I'émade du réle de la texture des principaux lithofaciés sur leur fluage. Ceci a été
effectué notamment par suivi visuel de {'évolution des différents éléments texturaux (joints
de grains, inclusions fluides, etc.) lors des essais de fluage en microcellule (Van Hasselt,
1991);

-I'étude du rdle des inclusions fluides dans le fluage de lames épaisses en
microcellule. Pour cette étude le dispositif expérimental a été spécialement modifié pour
que l'on puisse imposer a 1'échantillon un gradient thermique. Ceci permet 1'observation de
la thermomigration des inclusions fluides dans des conditions réalistes de gradient
thermique (Chemin, 1990).

Une synthése des résultats de ces études va suivre.
5.1.3.1. Role de la texture dans le fluage.

Il a été constaté dans les études antérieures (notamment Van Hasselt, 1991 et Pouya,
1991) que la déformation d"un échantillon de roche halitique est fortement conditionnée par
sa texture. Dans un échantillon donné le développement d'un micromécanisme de
déformation particulier plutdt que celui d'un autre peut s'expliquer par 1'expression plus
forte de certains éléments texturaux (inclusions fluides et solides, joints de grains, taille et
orientation des grains de halite, etc ) au détriment des autres. A une autre échelle on
constate également que le fluage d'un grain de halite ne dépend pas uniquement de ses
caractéristiques mécaniques propres mais aussi du contexte textural dans lequel il se trouve.

D'une maniére générale la seule présence des divers types d'éléments texturaux
entraine des modifications locales du champ de contraintes. D'autre part les joints de grains
et les inclusions fluides peuvent agir comme puits ou sources de dislocations ce qui facilite
I'activation des mécanismes de migration des dislocations et augmente la ductilité du
matériau. On constate en effet que la halite riche en inclusions fluides est nettement plus
ductile que la halite limpide qui en est quasiment dépourvue.

Par ailleurs la disposition anisotrope des cristaux de halite a structure en chevrons
dans la plupart des échantillons de sel laiteux confeére a ce lithofaciés un comportement
fortement anisotrope.

Dans les lithofaciés de sel phénoblastique et de sel mixte laiteux/phénoblastique les
phases non halitiques: matrice carbonato-argilo-sulfatée et nodules d'anhydrite ont un
comportement plus ou moins rigide mais contrastant avec le comportement ductile des
cristaux de halite. Chaque passage d'une phase minérale a une autre constitue une
discontinuité mécanique. La distribution de ces discontinuités dans 1'ensemble du matériau
explique 1'hétérogénéité de la déformation observée. On a ainsi mesuré des déformations
locales dix fois plus grandes que la déformation moyenne de 1'échantillon. Les matériaux
non halitiques ont un comportement moins ductile que la halite et ont ainsi tendance & se
fissurer. Les fissures qui apparaissent lors des essais sont le plus souvent localisées dans la
matrice, aux contacts de celle-ci avec les nodules d'anhydrite et plus rarement 4 !'intérieur
de ces nodules. L'extension de la fissuration est limitée par les dimensions propres des
plages non halitiques et on constate que ces fissures n'affectent que trés rarement les grains
de halite qui continuent a se déformer de facon plastique.

5.1.3.2. Role des inclusions fluides dans le fluage.

Des essais de fluage avec ou sans gradient thermique ont été conduits en microcellule
sur des échantillons de sel laiteux et de sel phénoblastique.
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L'observation du comportement des inclusions fluides durant ces essais a permis
d'apporter des conclusions intéressantes sur le réle des inclusions dans le fluage du sel
gemme.

La présence de trés nombreuses inclusions fluides a 1'intérieur d'un cristal de halite
augmente sa ductilité. Dans un méme cristal les zones laiteuses (septas) se déforment plus
rapidement que les zones limpides et dans un méme échantillon la déformation est plus forte
dans les cristaux laiteux que dans les cristaux limpides. L'hypothése a été¢ émise que les
inclusions fluides augmentent la mobilité des dislocations et donc accroissent la ductilité du
sel gemme.

En présence d'un gradient thermique les inclusions migrent vers la source de la
chaleur. Dans le sel laiteux la vitesse de migration d'une inclusion est proportionnelle au
carré de son diaméfre moyen et la direction de déplacement de la quasi-totalité des
inclusions est paralléle ou subparallele au gradient thermique. Ceci n'est pas le cas pour le
sel phénoblastique ou les directions de migration montrent une grande dispersion en raison
de I'hétérogénéité minéralogique et mécanique qui fait apparaitre dans ce type de sel des
variations locales trés importantes du gradient thermique.

Au cours de leur migration, les inclusions peuvent traverser les joints de sous-grains,
certains clivages et méme des joints de grains entre cristaux de halite. Elles peuvent
également déverser tout ou partie de leur contenu dans des vides tels que des ouvertures
dans des joints de grains ou encore l'espace poral d'une plage de matrice microporeuse.
Ces derniéres observations aménent a émettre 1'hypothése qu'il existe des possibilités de
transfert a grande échelle de saumures dans le massif salifére. Le processus a 1'origine de
ce transfert de saumures résulterait du couplage entre les deux mécanismes suivants:

- la thermomigration des inclusions fluides dans les cristaux de halite;

- la circulation des saumures dans 1'espace poral du sel gemme constitué d'une part
par les ouvertures connexes aux joints de grains et d'autre part par la porosité de la
phase non halitique.

5.2. Le sel de la mine d'Asse.

5.2.1. Le site et le lithofacies.

Les échantillons dont nous avons pu disposer sont sembiables a ceux émdiés par Urai
(1986) et Schulze (1991). Comme ces derniers ils proviennent du niveau salifére qui se
trouve & 800 m de profondeur dans la mine d'Asse. D'un point de vue stratigraphique ce
niveau fait partie du deuxiéme cycle salin du Zechstein (Permien supérieur).

Ces échantillons appartiennent a un lithofaciés halitique trés pur (3 plus de 99% de
halite) de teinte blanchéatre. La granulométrie est fine & moyenne. Le diamétre moyen des
cristaux de halite est compris entre 3mm et 5Smm. On observe la présence d'inclusions
solides de polyhalite et d'anhydrite. Les inclusions fluides intracristallines sont quant a elles
quasiment inexistantes ce qui est bien corrélé avec la faible teneur moyenne en saumures de
l'ordre de 0.05% en poids. L'observation révele également que plus de la moitié des
saumures est localisée dans les joints de grains (Urai 1986). La texture du matériau est
caractéristique des sels de dome. Elle résulte de la recristallisation d'un sel primaire lors
d'une halocynése. La perméabilité de ce sel a 1'argon est d'environ 3.10-19 m2.

Le sel de la mine d'Asse a fait 1'objet de nombreuses études expérimentales visant a
mieux connaitre son comportement mécanique. Cependant les études de 1'influence des
saumures sur le fluage de ce type de sel sont rares, notons celles de Urai (1986) et de
Schulze (1991).
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5.2.2. Influence des saumures sur le fluage du sel de la mine d'Asse.

Selon Urai, les anciens modeles de comportement de sel ne sont pas pleinement
satisfaisants car ils se basent sur des résultats d'essais de fluage réalisés sur des échantillons
"secs” ayant perdu leurs saumures pendant les opérations de carottage ou de fagonnage des
échantillons ainsi que du fait des conditions d'essai. De ce fait, ignorant le role des fluides
dans le comportement du sel gemme, ces modeles ne sont pas a méme de prévoir le
comportement du sel gemme dans des conditions réelles.

Parti de cette constatation, Urai a réalisé des essais de fluage sur plusieurs
¢chantillons de sel de la mine d'Asse avec et sans ajout de saumures.

En absence de saumures, les échantillons se déforment comme prévu selon les
mécanismes bien connus de fluage par dislocation et de glissement plan sur plan. En
revanche, dans les échantillons testés en présence de saumures, on constate le
développement d'un mécanisme de recristallisation dynamique. Les saumures se
transforment en des films subcontinus qui augmentent la mobilité des joints et peuvent ainsi
entrainer leur migration. Ceci conduit progressivement a la recristallisation de 1'échantillon
en un agrégat de plus fine granulométrie dont les cristaux de halite possédent une plus
faible densité de dislocations. Il en résulte que le mécanisme de déformation dominant n'est
plus celui du fluage de dislocation mais celui du fluage par transfert en solution qui est
d'autant plus prononcé que la vitesse de déformation est faible.

6. Conclusion: problématique de 1'étude.

L.'objet de cette étude est de mieux connaitre les différents mécanismes qui régissent
le fluage du sel gemme sous 1'influence de 1'humidité.

En plus d'une utilité pratique potentielle dans 1'aide 2 la prévision du comportement
mécanique de masses saliferes exposées a 1'humidité de I'atmosphere ambiante comme ce
peut étre le cas, par exemple, dans les mines ou dans les cavités et galeries de stockage
souterrain, cette étude se veut €tre aussi une contribution plus générale a une meilleure
connaissance de l'influence des fluides (essentiellement air humide et saumures) sur le
fluage du sel gemme.

Les mécanismes de déformation du sel en présence d'humidité ne sont, en effet, pas
encore bien connus pour des raisons qu'il est bon de rappeler:

-les études expérimentales antérieures ont le plus souvent été réalisées sur des
échantillons de sel ayant déja perdu tout ou partie de leur contenu en saumures;

-les auteurs qui ont récemment étudié 1'influence des saumures ont procédé par une
injection d'une saumure saturée dans 1'échantillon ce qui n'est pas réaliste;

-les rares études expérimentales de 1'influence de I'humidité sur le sel gemme ont
essentiellement consisté en des essais de fluage sans aucune étude de texture et ils ne
donnent guére d'informations sur les micromécanismes mis en jeu.

Suite a ces constatations et compte tenu de 1'étude bibliographique qui vient d'étre
présentée ci-dessus un des objectifs fixés a cette étude est de ne pas se contenter de mesurer
la déformation de 1'échantillon suite a une variation d'humidité ambiante mais d'identifier
les mécanismes qui sont a 1'origine de cette déformation. Pour cela 1'approche utilisée est
1'analyse texturale. Elle nécessite un suivi de maniére quasi continu de I'évolution des
principaux parameétres texturaux d'un échantillon soumis a une sollicitation hygro-thermo-
mécanique complexe au cours d'un essai de fluage en microcellule.
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Afin de mieux comprendre la réponse d'une roche salifére a une variation d'humidité
en fonction de ses caractéristiques texturales, 1'étude a porté sur trois types de sel gemme
dont les microstructures et les textures sont différentes. Ce sont:

- le sel laiteux du Bassin Bressan,;

- le sel phénoblastique du Bassin Bressan;
- le sel de dome de la mine d'Asse (Allemagne).
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DEUXIEME PARTIE: TRAVAUX ET RESULTATS
EXPERIMENTAUX
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Chapitre 2

Meéthodologie de 1'étude expérimentale

1. Principe de 1'étude expérimentale.

L'étude expérimentale effectuée s'appuie sur l'utilisation de la microcellule
spec1alement développée au Centre de Géologie de 1'Ingénieur pour étudier les
micromécanismes de déformation des roches sahferes ("microcellule CGI") Celle ci
permet le suivi visuel d'une lame épaisse parallélépipedique de matériau durant sa
déformation sous différentes conditions de pression, température et humidité. Elle facilite
ainsi la compréhension des mécanismes qui régissent cette déformation.

Bien que la microcellule ait été congue au départ pour mener des éwdes
essentiellement qualitatives, au cours de ce travail 1'accent est mis également sur le coté
quantitatif qui a nécessité:

-I'adjonction a la microcellule de moyens permettant une mesure directe de la
déformation;

-la  multiplication des mesures de déformation sur la base des clichés
photographiques.

2. Dispositif expérimental.

2.1. Introduction.

Le dispositif expérimental utilisé au cours de 1'étude et dont une description succincte
va suivre, est la microcellule CGI et son environnement. Pour plus de détails sur le
dispositif et ses caractéristiques nous renvoyons le lecteur a la thése de van Hasselt (1991).

Quelques améliorations ont été apportées au dispositif précité et un systéme complet
de génération, contrdle et mesure de 1'humidité a notamment été¢ mis au point dans le cadre
de la présente étude.

2.2. La microcellule CGI et son environnement.

2.2.1. La microcellule CGI.

La microcellule de fluage CGI s'inspire en partie du dispositif utilisé par Urai (1983)
pour étudier le comportement des inclusions fluides dans le sel gemme. Congue par
Le Cleac'h (1991), elle permet de suivre visuellement la déformation d'une lame de sel de
5 mm d'épaisseur, 50 mm de longueur et 40 mm de largeur frettée entre deux lames de
verre et soumise a un effort de compression s'exercant sur ses faces les plus petites (fig. 7
et 8).

D'un point de vue géomeétrique, un tel type de déformation plane est proche de celui
que l'on peut rencontrer in-situ a proximité d'une cavité, d'un puits ou d'une galerie
cylindrique de grande longueur ouverte en profondeur dans un massif saliféere. Dans ce cas
on peut en effet considérer que 1'on se trouve face a un probléme de déformation plane
dans le plan perpendiculaire & 1'axe de la galerie.
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échantillon entre
piston deux lames de verres

piéce coulissante

Figure 7 : Représentation schématique de la microcellule CGI.
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Figure 8 : Représentation schématique du principe de 1'essai mécanique en
microcellule CGI sur une lame épaisse de sel gemme.
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En raison de 1'absence d'exercice d'une pression de confinement dans la direction
horizontale perpendiculaire a4 l'axe de contrainte, la pression axiale exercée ne peut
dépasser la résistance & la rupture de l'échantilion. Dans le cas du sel de Bresse cette
résistance est approximativement de |'ordre de 20 MPa d'aprés les études de Charpentier et
Bérest (1984).

Le choix des dimensions de la lame épaisse de sel (50 x 40 x Smm) qui conditionne
aussi celui des dimensions de la microcellule a été guidé par plusieurs facteurs:

-la possibilit¢ de préparation des lames épaisses a partir des trongons de carotte
dispenibles;

-les caractéristiques texturales des différents lithofaciés et notamment Ia
gramulométrie;

-les possibilités du matériel d'observation et d'illumination.

Afin de connaitre approximativement le champ de contraintes développé dans la lame
de sel suite a une compression en microcellule, des études photoélastométriques ont été
réalisées sur une lame de plexiglas (Van Hasselt, 1991). Il a été ainsi constaté qu'en dehors
des quatre coins de la lame ou il y a concentration des contraintes, dans la majeure partie
de la lame et notamment au centre, les contraintes sont distribuées de maniére homogéne.
Dans la partie centrale de la lame non seulement la contrainte moyenne est constante mais
également le déviateur. Dans toute cette partic centrale de ['échantillon tout se passe
comme si il s'exercait un certain confinement.

2.2.2. Mesure de la déformation.

Afin de pouvoir suivre continiment la déformation de 1'échantillon, la microcellule
CGI a été équipée dans le cadre de cette étude d'un systéme de mesure constitué par deux
réglets métalliques; 1'un fixe, solidaire a la microcellule et 1'autre mobile solidaire du
piston. La lecture une a deux fois par jour de ce double réglet permet de mesurer le
raccourcissement de 1'échantillon avec une précision de 1/10mm.

2.2.3. Systéme générateur de pression.

ILe systtme de génération de pression comporte, en série, une bouteille d'air
comprimé, un manodétendeur, un multiplicateur de pression air-huile (Enerpac B 3006) de
facteur 30:1, un manometre de controle et un vérin (Enerpac MRT 10) de 1,26 cm? de
section intégré a la microcellule et dont le piston s'applique sur la piéce métallique qui sert
a transmettre 1'effort de compression a la lame épaisse. Ce systéme permet d'obtenir des
contraintes appliquées sur la petite face de la lame épaisse de 0 a 21 MPa.

2.2.4. Systéme de controle de température.

La microcellule est équipée d'un thermocouple qui permet la mesure en continu de la
température au voisinage immédiat de 1'une des deux faces libres de 1'échantillon. Le
systeme de controle de température comporte deux dispositifs permettant de maintenir la
microcellule 2 une température constante comprise entre 20 et 120 °C pendant et en dehors
des périodes d'observation.

En dehors des périodes d'observation, la microcellule est placée dans une étuve de
référence Memmert 100 qui permet d'avoir des températures jusqu'a 220°C avec une
précision de 1°C. Le joint souple de la porte de 1'émve autorise le passage du tuyau
d'amenée de pression tout en garantissant une bonne herméticité.

Durant les périodes d'observation au microscope, la microcellule est retirée de
I'étuve et placée rapidement dans une boite de maintien de température en cours
d'observation (fig. 9). Cette boite réalise trois fonctions:
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-1'isolation thermique efficace de la microcellule;

-la compensation des pertes calorifiques grace a un systeme de chauffage intégré;

-le dégagement des deux fenétres d'observation de la lame épaisse permettant
notamment 1'éclairage par transmission.

Les dimensions internes de la boite sont légérement supérieures a celles de la
microcellule de facon a ce que celle-ci puisse y étre introduite sans difficulté. Les
dimensions externes sont: 25,5 x 16 x 6 cm, ce qui facilite sa manipulation.

Feutre isolant en
fibres de céramique.

,,xmumunms:w-

Plaques en matériau composite
fibre de verre-édpoxy cuivrdes
sur les deux faces.

Régistances chauffances.

Figure 9 : Représentation schématigue d'une boite de maintien de température
avec ou sans gradient.

Les parois de la boite ont une structure en "sandwich" de plaques de laiton et de
feuilles de feutre épais isolant. Des résistances chauffantes autocollantes sont collées sur les
plaques de la paroi interne en contact avec le feutre isolant et assurent, grice a un
régulateur de température (M 63626 de Bioblock) relié & un thermocouple interne a la
microcellule, une trés bonne compensation des déperditions thermiques.

Un second type de boite chauffante a été réalisé dans le but d'imposer dans la lame
épaisse en cours d'essai un gradient de température paralléle a 1'axe de compression. Les
parois internes de cette boite sont divisées en trois zones chauffantes constituées de
résistances alimentées par 1'intermédiaire de deux régulateurs de températures reliés a deux
thermocouples placés dans la microcellule de part et d'autre de la lame épaisse. Cette boite
permet d'avoir un gradient moyen dans 1'échantiilon pouvant varier de 0°C/cm a 4°C/cm.

2.2.5. Le systéme d'observation.

Trois types de dispositifs sont utilisés pour effectuer des prises de vue de la lame
épaisse durant 1'essai en microcellule:
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-un appareil photographique 24x36 Minolta €quipé d'un objectif de prise de vue
rapprochée qui permet d'avoir une vue globale de la lame dans laquelle on peut ainsi
distinguer des détails de dimensions comprises entre 0,25 et 50 mm;

-une loupe binoculaire { Wild M420) équipée d'une chambre photographique (Leitz )
qui permet de distinguer des détails de dimensions comprises entre 0,02 mm et 30 mm ce
qui permet d'observer les grains et les joints de grains;

-un microscope pétrographique (Leitz Orthoplan) équipé d'une chambre
photographique (Leitz Orthomat) et doté d'objectifs & grande distance frontale permettant
d'observer de trés fins détails de dimensions comprises entre 0.005 mm et 8 mm comme les
Jjoints de grains, les inclusions fluides et leurs contenus.

Un dispositif d'éclairage tres complet est utilisé. Il permet d'effectuer trois types
d'illumination de la lame épaisse:

-éclairage par transmission;
-éclairage par réflexion;
-éclairage combiné (transmission + réflexion).

2.3. Systeme de controle et de mesure d'humidité.

2.3.1. Systéeme de génération de 1'humidité.
En ce qui concerne le systeme de génération d"humidité, denx objectifs ont été fixés:

-imposer au voisinage de 1'échantillon un degré d'humidité relative connu et constant
que 1'on peut faire varier a tout moment dans la gamme de 0 & 100% sous des températures
pouvant atteindre 100°C;

-mesurer en continu le degré d"humidité relative et la température.

Apres plusieurs essais nous avons opté pour l'utilisation d'une enceinte climatique
construite par la société SECASI qui permet d'avoir des degrés d'humidité relative de 10%
a 100% avec une précision de 3% sous des températures de 10°C a 100°C avec une
précision de 1°C. La chambre de 1'enceinte est de dimensions utiles de 70 x 55 x 52 cm ce
qui permet d'y introduire plusieurs microcellules a la fois.

L'enceinte climatique assure simultanément la régulation de la température et de
I'bumidité. La température est maintenue constante par un apport de chaleur réglé par un
régulateur commandé€ par une thermosonde a résistance de platine.

L'apport de 1'humidité s'effectue par la production de vapeur d'eau i I'intérieur
méme de la chambre de 1'enceinte. Une cuve auxiliaire équipée d'une résistance chauffante
recoit de 1'eau maintenue a un niveau constant par un détecteur €lectronique agissant sur
une électro-vanne. La résistance chauffante est alimentée par un régulateur commandé par
une thermosonde i résistance de platine mouillée. L'enceinte est donc équipée de deux
sondes de mesure de température selon un montage psychrométrique:

-une sonde seche fixant la température de la chambre;
-une sonde humide fixant le degré d"humidité relative.
2.3.2. Mesure de 'humidité dans 1'enceinte climatigue.
Afin de vérifier que le degré d'humidité relative dans la chambre d'expériences de

I'enceinte est égal a celui fixé par 1'écart entre les températures séche et humide, un
thermohygrometre enregistreur est utilisé. Muni d'une sonde de pénétration de 300 mm de
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longueur et 12 mm de diamétre, cet instrument permet de mesurer simultanément la
température dans la gamme [-20°C & 140°C] et le degré d'humidité relative dans la gamme
[0 2 98%] avec une précision de 2%. Grace a son écran d'affichage incorporé on peut
visualiser en permanence le couple température-humidité qui régne dans 1'enceinte.

2.3.3. Mesure de 1'humidité au voisinage de 1'échantillon.

L'enceinte climatique SECASI est munie d'une turbine de ventilation qui permet de
pulser 1'air ambiant dans la chambre d'expérience. La non-étanchéité¢ de la microcellule
permet I'arrivée de 1'air humidifié au contact de 1'échantilion.

Afin de s'assurer que la valeur du degré d'humidité relative est bien égale & celle du
degré d'humidité relative dans ['enceinte, une microcellule a été équipée d'un capteur
Elcowa (type RHS) dont la taille réduite permet de le disposer sur la plaque intermédiaire
de la microcellule au voisinage directe de l'une des deux faces libres de la lame épaisse

(fig. 10).

piece coulissante

capteur d'humidité
échantillon /

e

g/ / { [;
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thermocouples

Figure 10 : Représentation schématique d'une microcellule CGI dont la partie
supérieure est enlevée ce qui permet de voir les deux thermocouples
pour 1'imposition d'un gradient thermique et le capteur de mesure
d'humidité.

Le capteur permet de mesurer des degrés d'humidité relative de 10 a 90% avec une
précision de 3% sous des températures aliant de -10 4 80°C. Le capteur est relié a un céable
4 conducteurs Thermocoax résistant a haute température qui assure la liaison du capteur
avec le transmetteur disposé en dehors de 1'enceinte. Le transmetteur est Iui méme relié a
un enregistreur graphique qui permet l'enregistrement en continu du degré d'humidité
relative au voisinage de 1'échantillon.
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Avant son utilisation, le capteur a été étalonné a 25°C et 80°C i 1'aide de solutions
de sels dont la pression de vapeur & 1'équilibre est connue a ces températures. Il s'agit de
solutions saturées de CaCl,,7H,0; NaNO,; Na,SO;,7H,0 ou de (NH,),SO,.

3. Sélection et description des échantillons.

Les échantillons utilisés dans cette étude ont été sélectionnés en prenant en compte
plusieurs critéres, notamment:

-l'importance relative des différents lithofacies dans le site de provenance;

-la variabilité texturale d'un méme lithofaciés;

-la facilité d'observation microscopique propre a certains échantillons, par exemple la
transparence et/ou la présence d'éléments texturaux bien visibles.

Les échantillons ainsi choisis dans le Bassin Bressan appartiennent aux faciés laiteux
et phénoblastique en raison de leur prédominance dans la série salifére bressane et de la
différence marquée existant entre leurs textures respectives. Des échantillons provenant de
la mine d'Asse ont été également retenus. Du fait de leur texture typique d'un sel de dome
ayant subit une recristallisation totale durant 1'halocynése ils permettent une comparaison
trés intéressante avec les lithofaciés provenant du Bassin Bressan qui ont conservé une
texture sédimentaire sans recristallisation tardive.

3.1. Echantillons de sel phénoblastique.

Les lames P1 et P2 de ce lithofaciés proviennent du trongon 847,15 - 847,50 m du
sondage EZ53 dans la zone d'Etrez. Elles sont constituées d'un sel phénoblastique a forte
teneur en halite, composé de phénoblastes bien exprimés et d'une phase non halitique
constituée de nodules d'anhydrite et d'une matrice carbonatosulfatée.

Chemin (1990) a mesuré pour ce type de faciés une porosité inférieure 2 1,5% et une
teneur en saumures de 0,5% en poids. Le Guen a effectué des mesures de perméabilité au
gaz sur des échantillons de texture semblable provenant d'un trongon du méme sondage
prélevé entre les cotes -849,25m et -849,50m. Les valeurs trés faibles de perméabilité
intrinséque mesurées, de 1'ordre de 5.10-21 m2. s'expliquent essentiellement par une forte
imprégnation de la matrice par la halite. Celle ci vient combler partiellement la
microporosité qui existe a 1'origine dans la matrice carbonatosulaftée qui par conséquent se
présente sous la forme de plages mal individualisées a contours flous trés peu poreuses.
Néanmoins a certains endroits la matrice n'est que partiellement imprégnée de halite et se
présente sous la forme de plages microporeuses bien individualisées. Cette différence entre
les deux types de matrice est trés importante et a conditionné la sélection de nos
échantillons. En effet il est fort probable que sous I'action de I'humidité le comportement
d'une matrice individualisée microporeuse soit trés différent de celui d'une matrice
totalement imprégnée de halite.

3.1.1. Description de 1'échantillon P1 de sel phénoblastique.

La figure 11 montre un cliché photographique ainsi qu'une représentation
schématique simplifiée de la face dessus de la lame épaisse P1 de sel phénoblastique. On
distingue les trois composantes majeures du sel phénoblastiques: les grains de halite ou
phénoblastes, les nodules d'anhydrite et la matrice carbonatosulfatée. Les phénoblastes sont
bien exprimés et de dimension trés variable pouvant aller de quelques millimetres a
plusieurs centimétres. Les cristaux sont subautomorphes. Certains sont quasiment limpides
hormis quelques inclusions isolées qui peuvent etre soit fluides remplies de saumures et/ou
de gaz, soit solides constituées par un mélange de carbonates et de sulfates; d'autres
cristaux sont intimement liés a des plages de matrice carbonatosulfatée qui paraissent étre
totalement imprégnées par la halite. La phase non halitique se présente sous les deux
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formes précitées: d'une part une matrice carbonatosulfatée microporeuse bien individualisée
et riche en nodules d'anhydrite et d'autre part une matrice constituée de plages mal
individualisées a contours flous tres peu poreuses et trées imprégnées de halite. Ce dernier
type de matrice parait étre plus important dans 1'échantillon P2 qui se caractérise également
par sa richesse en halite.

3.1.2. Description de 1'échantillon P2 de sel phénoblastique.

Le cliché photographique et le schéma simplifiée de la figure 12 présentent la face
dessus de la lame épaisse P2. on constate que les phénoblastes sont nettement plus
automorphes et de dimension plus réduite que dans 1'échantillon P1. La phase non halitique
présente les deux types de matrice carbonatosulfatée. Cependant ce sont les plages
microporeuses bien individualisées qui prédominent dans ['échantillon ol ils semblent
cimenter les cristaux de halite parfois sous la forme de lisérés fin disposés le long des joints
de grains. Cet aspect textural caractérise 1'échantillon P2 et le différe de P1 dont ia matrice,
beaucoup plus imprégnée de halite, parait &tre intimement liée aux phénoblastes.

3.2. Echantilions de sel laiteux.

Les échantillons de ce lithofaciés proviennent du trongcon 900,70 - 900,95 m du
sondage EZ58 dans le site d'Etrez. Ce trongon est constitué¢ de plusieurs séquences de sel
laiteux primaires contenant des joints anhydritiques et évoluant en séquences de sel mixte
laiteux/limpide.

Les lames épaisses 1.1, L2 et L4 proviennent de la zone de transition du sel laiteux en
sel limpide. Plusieurs raisons ont conditionné ce choix:

-ces lames vont permetire d'étudier d'une méme fois le comportement de plages
limpides et de plages laiteuses ainsi que le comportement de leurs limites communes;

-la présence de plages limpides permet une bonne observation des éléments texturaux
de la lame (joints de grains, inclusions fluides);

-les grains de halite limpides souvent de grande dimension, contiennent des inclusions
solides et fluides isolées dont le réle dans la déformation mérite d'étre étudié. En particulier
la lame L3 est sélectionnée du fait de sa richesse en inclusions fluides de différentes formes
et dimensions. En effet cette lame est destinée a i'étude de la thermomigration des
inclusions fluides sous 1'action d'un gradient thermique.

La lame épaisse L3 provient d'une zone ou le sel laiteux est prédominant. Elle permet
d'étudier le comportement des zones trés riches en inclusions fluides.

Chemin (1990) a mesuré pour ce lithofaciés une porosité ne dépassant pas 0,5% et
une teneur moyenne en saumures intracristallines d'environ 0,5% en poids. Le Guen (1992)
a mesuré des perméabilités au gaz de l'ordre de 3,10-17 m2 sur des éprouvettes de sel
Jaiteux provenant du méme tron¢on du sondage EZ53.

3.2.1. Description des échantillons L1, L2 et L4 de sel laiteux.
La figures 13 montre les clichés photographiques des deux faces dessous des
échantillons L1 et L2 ainsi qu'une représentation schématique de L2. Ces deux lames ainsi

que la lame L4 ont une texture identique qui se caractérise par la présence de deux zones
limpide (a droite) et laiteuse (2 gauche).
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éch. P1

Figure 11 : Cliché photographique et représentation schématique montrant |'état
initial avant essai de la face dessus de I'échantillon P1 de sel
phénoblastique du Bassin Bressan.

a: grain de halite ou phénoblaste;

b: plage de matrice carbonatosulfatée microporeuse individualisée,

c: plage de matrice carbonarosulfatée non poreuse imprégnée de halite;
d.: nodule d'anhydrite

e: concrétion algaire

fojoint de grain ouvert

. |
éch.P2

Figure 12 : Cliché photographique et représentation schématique montrant ]'état
initial avant essai de la face dessus de 1'échantillon P2 de sel
phénoblastique du Bassin Bressan.

a: grain de halite ou phénoblaste;

b: plage de matrice carbonatosulfatée microporeuse individualisée,

c: plage de matrice carbonatosulfatée non poreuse imprégnée de halite;
d: nodule d’anhydrite
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Figure 13 : Clichés photographiques montrant 1'état initial avant cssai de la face
dessous des deux échantillons L1 et L2 de sel laiteux du Bassin
Bressan et représentation shématique simplifiée de 1.1.
a: halite limpide; b: halite laiteuse; c¢: matrice carbonatosulfatée
d: inclusion fluide; e: joinr de grain ouvert.
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éch. L3

Figure 14 : Cliché photographique et représentation schématique montrant ['état
initial avant essai de la face dessus de 1'échantillon L3 de sel laiteux
du Bassin Bressan.

a: halite limpide; b. halite laiteuse; c: matrice carbonatosulfatée
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Dans la zone laiteuse les grains de halite sont essentiellement xénomorphes avec des
joints plus ou moins bien individualisés. La taille des grains de halite est variable, comprise
entre quelgues millimetres et 15 mm. Malgré cette variabilit¢ de dimension les grains sont
localement relativement bien classés. Au coeur des grains se concentrent les inclusions
fluides tandis que les bordures des grains peuvent étre formées par de la halite limpide de
recristallisation. Les inclusions fluides sont disposées suivant des figures de chevrons dont
les axes ont approximativement la méme orieutation sur 1'ensemble des grains ce qui
confere a ce type de sel une anisotropie d'orientation cristalline importante.

Les zones limpides se caractérisent par la présence de grains de halite
subautomporphes de grande taille contenant parfois des inclusions fluides de saumures ainsi
que des inclusions solides constituées d'un mélange carbonatosulfaté. Ce mélange existe
aussi sous la forme de liserés fins localisés le long des joints entre grains de halite. Cette
zone apparait plus fragilisée que la zone laiteuse et montre plusieurs joints de grains
ouverts.

3.2.2. Description de l'échantillon L3 de sel laiteux.

L'échantillon 1.3 se caractérise par sa richesse en halite laiteuse (fig. 14). Cette
texture dite hyperiaiteuse est celle d'un sel primaire n'ayant subi que peu de phénoménes
diagénétiques (dissolution et recristallisation). C'est ce qui explique la prédominance de la
halite laiteuse qui est la matiere originelle du dépdt. On constate que les nuages d'inclusions
fluides occupent plus de 60% en volume de la roche et se présentent en structures "en
chevrons". Les axes des chevrons sont approximativement alignés suivant une méme
direction d'on I'anisotropie d'orientation cristalline prononcée de ce faciés. Les contacts
entre grains de halite sont beaucoup moins individualisés que dans les autres échantillons de
sel laiteux en raison de I'extension de la surface d'ancrage au niveau des joints entre grains
de halite.

3.3. Echantillons de sel de Déme.

Les échantillons de sel de dome D1, D2 et D3 proviennent du niveau -800 m de la
mine d' Asse.

La figure 15 montre un cliché photographique de la face dessus de 1'é€chantillon D3
accompagnée de sa représentation schématique simplifiée et un cliché photographique de la
face dessous de 1'échantillon D2. On ne dispose pas malheureusement de cliché
photographique de 1l'échantillon D1 étudié au BGR (Allemagne) dans le cadre d'une
coopération. Les textures des trois échantillons sont identiques du fait de 1'homogénéité du
massif.

Les 3 lames étudiées sont constituées d'un sel trés pur (> 99% de halite), blanchatre
de granulométrie fine 4 moyenne. La dimension des grains est variable et est comprise
entre 1 et 10 mm avec une moyenne entre 3 et 5 mm. Les cristaux de halite sont
subautomorphes, leur microstructure est celle d'un sel de dome recristallisé et leur teneur
en saumures est faible, de I'ordre de 0,05% en poids dont plus de la moitié est localisée
dans les joints de grains (Urai, 1986). Schulze (1991) a wmesuré pour ce faciés une
perméabilité a 1'argon de l'ordre de 3,10-1% m2-

Dans les trois échantillons 1'orientation cristalline differe d'un grain a l'autre et
aucune orientation préférentielle n'est observée. En revanche, la distribution des formes des
grains montre une anisotropie morphologique des grains suivant une direction
préférentielle.
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édl. D3 |

Figure 15 : Clichés photographiques montrant I'état initial avant essai de la face
dessus de 1'éhantillon D3 et de la face dessous de 1'échantillon D2.
Representation shématique simplifiée de D3.

a: grain de halite limpide

3.4. Préparation des lames épaisses.

La confection des lames épaisses de sel gemme est une opération délicate en raison de
la grande fragilité de ce matérian. Les carottes sont d'abord prédécoupées avec une scie a
lame circulaire diamantée de 200 min de diametre et 1 mm d'épaisseur. A partir de ces
demi-carottes les lames €paisses sont ensuite confectionnées au moyen d'une
microtrongonneuse de précision de référence ACCUTOM de chez STRUERS a avancement
automatique utilisanc une lame circulaire diamantée de 175 mm de diameétre et 0,5 mm
d'épaisseur. Enfin les lames sont polies aussi finement que possible 4 ['aide d'une
polisseuse mécanique.

En raison de la forte hygroscopie du sel gemme, les carottes sont conservées dans
une satle spéciale a taux d'humidité faible et controlé. Les lames €paisses sont conservées
dans des petites boites a fermeture étanche contenant du gel de silice.

[
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4. Déroulement des essais.

4.1. Phase préliminaire de description détaillée des lames épaisses.

Avant l'essai une description détaillée de la lame épaisse est réalisée. Elle comprend
notamment:

-1'identification compléte (taille, forme, orientation,..) des différents éléments
texturaux ( joints de grains, inclusions..). Une grande attention est accordée aux joints de
grains, du fait de leur role primordial dans le fluage en présence d"humidité;

-la prise des clichés photographiques 4 différentes échelles de 'ensemble des deux
grandes faces de la lame et des détails observables dans les grains a la loupe binoculaire et
au microscope.

Aprés ces travaux préliminaires, la lame épaisse est placée dans la microcellule entre
les deux lames de verre. L'assemblage de la microcellule est ensuite effectué avec un soin
particulier lors du serrage des vis afin de minimiser et de répartir de fagon homogéne les
pressions sur les grandes faces de la fame.

4.2. Choix des conditions d'essai.

4.2.1. La contrainte et la température.

Bien que les lames de verres qui équipent la microcellule créent um certain
confinement de la lame épaisse de sel, !'essai en microcellule se rapproche d'un essai
uniaxial conventionnel. Pour cetie raison le choix de la contrainte de compression appliquée
a la lame épaisse de sel s'inspire des résultats obtenus par Charpentier et Bérest (1985) en
ce qui concerne la résistance limite ¢, du sel du Bassin Bressan en fonction de la
température (tableau 1).

T (°C) 6, (MPa)
. 20 23,5 |
100 2,5
200 17,0 |

Tableau 1 : Résistance limite du sel du Bassin Bressan en fonction de la
température (d'apres Charpentier et Bérest, 1985).

Les essais effectués par Van Hasselt (1991) ont montré qu'a la température ambiante
et pour une pression axiale appliquée de 15 MPa les déformations sont trés lentes. I1 est
donc nécessaire d'augmenter la température pour obtenir des déformations mesurables et
observables dans des délais raisonnables. Néanmoins la température ne doit pas dépasser
100°C afin d'éviter que les fluides aqueux présents dans les joints de grains ne passent en
phase gazeuse ce qui conduirait a d'autres mécanismes de déformation et parce qu'un des
objets de cette étude est de connaitre 1'influence de ces fluides sur la déformation.

Pour la plupart des essais la pression appliquée est de 17,5 MPa. Cependant il a été
nécessaire pour certains échantillons d'appliquer des pressions plus faibles (16 MPa;
12,5 MPa et 5 MPa) afin d'éviter leur fissuration. Les températures auxquelles sont réalisés
les essais sont 80°C et 100 °C.

La mise sous contrainte de la lame doit étre lente et progressive afin d'éviter toute
fissuration ou rupture précoce. Le premier jour la contrainte g, est portée a 0,18 MPa. Les
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cing jours suivants on augmente la contrainte suivant une progression géométrique de
raison 1,8 selon la loi:

oyt = 1,8710

avec t @ le temps en jours
oy la contrainte qui s'exerce sur la lame en MPa

A partir du sixieme jour o0 o, ateint la valeur 3.4 MPa. on poursuit le chargemeni en
augmentant chaque jour ia contrainte d'un incrément de 2 MPa au maximum jusqu o fa
valeur de contrainte souhaitée.

La montée en température de la lame épaisse doit également se  faire
progressivement. Pour cela, la température de 1'étuve est incrémeniée de 5°C toutes les 24
heures jusqu'a atteindre la température souhaitée (fig. 16).

4.2.2. Choix des conditions d'humidite.

En ce qui concerne !'application des conditions hygrométriques on a distingué deux
types d'essais selon qu'ils soient a court ou a long terme.

Les essais 2 long terme durent environ 4 mois dont 2 mois de {luage en atmosphére
éche et deux mois de fluage en atmosphere humide (fig. 16). Ces essais ont pour objet
‘étude de 1'évolution dans le temps des micromécanismes de déformation sous {'influence
de 'humidité. Cette période de deux mois permet d'atteindre, que ce soit en conditions
séches ou humides, le fluage stationnaire. Cing essais ont €té ainsi réalisés, deux sur le sel
laiteux, deux sur le sel phénoblastique et un essat sur le sel de la mine d'Asse. A ces cing
essais i faut ajouter 'essai en microcellule réalisée par le BGR a Hanovre sur une lame de
sel de ddme dans le cadre d'une coopération qui a eu lieu a ce sujet.

s
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Figure 16 : Exemple d'application des conditions de contrainte, température et
degré hygrométrique lors d'un essai a long terme en microcellule

CGL.
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Les essais a court ou moyen terme dont la durée est inférieure a deux mois ont pour
objectif l'érude de certains phénomenes particuliers notamment le fluage transitoire
provoqué par une augmentation du degré d'humidit¢ relative, la thermomigration des
inclusions fluides en condition de saturation de la porosité et la superposition du fluage di a
la soilicitation hygrométrique a celui da a la sollicitation mécanique. Deux essais de ce type
ont ainsi été réalisés sur le sel laiteux et un essai sur le sel de dome.

Pendant le fluage a sec, la microcellule est placée dans 1'étuve ou 'atmosphére est
parfaitement séche. Le capteur Elcowa indique entre 80 et 100°C une valeur du degré
d'humidité relative égale a celle mesurée dans le vide soit théoriquement 0%. La
microcellule est ensuite transportée dans l'enceinte SECASI ou on impose le degré
d'humidité relative désiré. Celui-ci a €té fixé a des valeurs supérieures a 50%. Ce choix
s'est fait sur la base des travaux effectués au BGR (Schulze, 1991) qui ont montré que la
dépendance du fluage du sel gemme a ['humidité est faible pour des valeurs du degré
d'humidité relative inférieures a 45% et devient plus importante a partir de ce seuil.

4.2.3. Récapitulatif des essais effectués.

Le tableau 2 récapitule pour chacun des essais effectués la référence de 1'échantillon
et les conditions de pression, de température et d'humidité imposées.

éch | t (j)|pression (MPa)| tempér.(°C) humidité
L1 112 17,5 100 < 563 0%
> 573 55%
.2 i20 17.5 80 < 58j 0%
> 583 55%
L3 68 12,5 80 < 303 0%
> 313 70%
L4 15 5,0 80-~-3100 80%

grad =4°C/cm
Pl 282 <2493 12,5 80 <1987 0%
>2503 17,5 >2007] 55%
< 58j 0%
p2 144 17,5 100 59j«<t<ll4] 55%
>1143 70%
D1 350 15,0 22 plugieurs paliers
entre 0% et 70%

D2 119 17,5 80 < 833 0%
> 847 55%
D3 55 12,5 80 < 25j 0%
| > 267 70%

Tableau 2 : Récapitulation des conditions expérimentales des essais de fiuage en
microcellule.

A 1'exception de l'essai de thermomigration tous les essais comportent deux phases:
une phase dite seche, puis une phase dite hAumide.

Au début de la premicre phase (phase seche) l'échantilion est mis progressivement
sous contrainte thermique et mécanique dans un environnement sec dont le degré
d'humidité relative est voisin de 0%. Ces conditions sont maintenues par la suite pendant
une période suffisamment longue pour permettre I'établissement d'un fluage stationnaire.
Cette période est supérieure a deux mois pour les essais longs (échantillons L1, 1.2, PI, P2,
D1 et D2) et elle est d'environ un mois pour les essais courts (échantillons 1.3 et D3).



La deuxiéme phase (phase humide) commence par l'augmentation du degré
d'humidité relative jusqu'a une valeur qui sera maintenue jusqu'a la fin de !'essai excepté
pour les échantillons P2 et D2 qui ont subi plusieurs paliers de degré d'humidité relative.

Le décalage entre la mise sous contrainte et l'imposition d'un fort degré d'humidité
relative est nécessatre pour bien distinguer 1'impact de chacune de ces deux sollicitations.
En effet a partir d'un état stable et bien connu de la déformation stationnaire, il est plus
commode de repérer les changements qui interviennent suite a un incrément du degré
d'humidité relative et de déterminer ainsi les mécanismes de déformation qui se
développent spécifiquement sous 1'influence de 1'humidité.

Au cours d'essais préliminaires, il a été constaté que 1'application d'une contrainte de
17,5 MPa pendant ia phase séche provoque une dégradation de certains échantillons suite a
I'apparition de microfissures et a l'ouverture de joints de grains. Ceci conduit a une
augmentation de la porosité accessible a la vapeur d'eau et modifie artificiellement le
comportement ultérieur de 1'échantillon durant la phase humide de 1'essai. Afin de remédier
& ce probléme une contrainte plus faible (¢;=12,5 MPa) a ét€ choisie pour les échantillons
L3 et D3.

Quant a 1'échantillon 14 qui a fait I'objet de 1'essai de thermomigration, la mise sous
contrainte a été effectuée dans 1'enceinte humide avec un degré d'humidité relative élevé
(H.R = 80%) afin d'obtenir une bonne saturation des joints de grains apres condensation.
Au cours de cet essai, une faible valeur de contrainte a éte appliquée (0,=5 MPa) afin
d'éviter toute fissuration notable et une ouverture démesurée des joints de grains qui
conduiraient & une évacuation préférentielle dans 1'espace poral ainsi créé des inclusions
fluides en migration.

Vers la fin des deux essais de lengue durée sur le sel laiteux du Bassin Bressan
{(échantillons L1 et 1.2) des félures sont apparues au sein de 'une des deux lames de verre
maintenant }'échantillon en sandwich. La cause de ce phénomeéne réside probablement,
d'une part dans la forte pression appliquée sur 1'échantillon et d'autre part dans le taux de
déformation trés élevé atteint avec ce lithofacies, Cependant, malgré les félures qui sont
apparues, les lames de verre ont tenu jusqu'a la fin de l'essai et cet événement n'a eu que
peu d'effet sur les courbes de fluage relevées.

Une augmentation aprés 114 jours d'essai du degré d'humidité relative de 55% a
70% pour I'échantilion P2 a conduit presque instantanément 2 la rupture de celui-ci.

4.3. Conditions de réalisation des observations en cours d'essais.

Les observations effectuées en cours d'essai nécessitent le retrait de la mmicrocellule
de l'étuve et son transfert dans la boite de maintien de température ou elle reste pendant
toute la durée d'observation. La température de la lame reste ainsi pratiquement constante.
En revanche le degré d'humidité relative au voisinage de la lame subit une légére variation.
Etant donné la durée et le nombre limités des retraits de la microcellule ( 2h maximum et 1
a 2 fois par semaine), il est vraisemblable que ces variations n'ont pas des conséquences
significatives sur la déformation de la lame épaisse de sel gemme. Les courbes de
déformation en tout cas n'enregistrent pas de changements liés a ces observations.

Les observations sont réguliéres et sont toujours accompagneées par la prise de clichés
photographiques de la lame épaisse (vues générales) et de différents éléments texturaux
(vues de détail) afin de connaitre leur évolution dans le temps. Les réglages de 1'éclairage,
les grossissements utilisés en fonction des différents types d'éléments texturaux a observer
ainsi que la position des champs d'observation sont identiques d'une observation a 1'auire
ce qui confére aux observations une reproductibilité indispensable au caractére a la fois
qualitatif et quantitatif de 1'étude.
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4.4. Méthodes d'analyse et d'exploitation des données.

4.4.1. Mesure de déformation.

La mesure du déplacement du piston de la microcellule depuis le début d'essai est
relevée deux fois par jour en régime transitoire c'est a dire lors des changements des
conditions de pression ou d"humidité et une fois par jour en fluage stationnaire.

Les mesures ainsi effectuées permettent le calcul des taux de déformation axiale de
I"échantiflon ainsi que des vitesses de déformation axiale tout au long de 1'essai.

On peut ainst établir des courbes de fluage qui permettent d'érudier 1'évolution
globale de la déformation de chaque échantillon et ardent a 1'interprétation des évolutions
texturales observées. Elles permettent également d'effectuer des comparaisons de la
cinématique des déformations d'un échantillon a l'autre en fonction du lithofaciés et de
mettre en évidence d'éventuelies différences de sensibilité aux changements de conditions
d'essais et notamment & 1'évolution du degré d"humidité relative.

4.4.2. Analyse gualitative et quantitative de la texture.

L'analyse texturale est effectuée a partir des observations réalisées a deux échelles:

-a l'échelle de la lame épaisse grace aux clichés photographiques pris avant, pendant
et apres ['essai qui permettent d'étudier 'évolution globale de 1'échantillon.

-4 'échelle microscopique grace aux observations a la loupe et au microscope des
différents éléments de texture, et ce avant pendant et apres essai. Les clichés
photographiques de détail constituent un excellent support pour l'étude qualitative et
quantitative de 1'évolution de ces éléments texturaux.
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Chapitre 3

Ftude de la déformation globale des échantillons.

1. Analyse des courbes de fluage.

Les figures 17 a 21 présentent l'ensemble des courbes de fluage correspondant aux
essais effectués.

1.1. Influence de la sollicitation hygrométrigue.

Pour tous les types d'échantillons les courbes de fluage (fig. 17, 18 et 19) montrent
qu'une augmentation du degré d'humidité relative enclenche une phase de fluage
transitoire. Cetie phase transitoire s'accompagne tout d'abord par une accélération de la
déformation dont la vitesse atteint rapidement une valeur maximale. Dans un deuxiéme
temps on observe un ralentissement de la vitesse de déformation qui finalement se stabilise
a nouveau ce qui signifie que le fluage stationnaire se rétablit.

L'effet d'une augmentation du degré d'humidité relative est donc analogue a celui
d'un incrément de pression et on peut parler d'une véritable sollicitation hygrométrique au
méme titre que les sollicitations mécanigues et thermiques.

I'essai en paliers de degré d'humidité relative réalis€ sur 1'échantillon D1 du sel de
déme de la mine d'Asse (fig. 17) montre qu'un incrément de quelques pour-cent d'humidité
relative par exemple de 58% a 65% ou de 65% a 70% est suffisant pour provoguer un
fluage tramsitoire notable. Il est important de noter que la vitesse de la phase de fluage
stationnaire qui succéde a ia phase de fluage transitoire consécutive & une augmentation du
degré d'humidité relative s'avere toujours supérieure a celle du fluage stationnaire qui la
précede. Cette différence de vitesse de fluage stationnaire est d'autant plus importante que
I'incrément hygrométrique est grand. Ainsi, suite 4 une augmentation du degré d'humidité
relative de 9% a 58% la vitesse de déformation en phase stationnaire est multipliée par
deux (fig. 17B).

A 1'inverse la diminution du degré d'humidité relative de 70% a une valeur faible
(H.R.<5%) entraine le ralentissement instantané de la déformation. Mais celle-ci ne
semble pas se stabiliser et continue a évoluer méme aprés une durée de 100 jours autour
d'une vitesse moyenne de 2 10-6 j-! environ.

La vitesse maximale immédiatement atteinte apres chaque incrément est d'autant plus
importante que 1'augmentation du degré hygrométrique est grande. L'échantillon est donc
plus sensible aux grandes variations hygrométriques.

Quand on analyse la durée de la phase de fluage transitoire c'est-d-dire le temps
nécessaire avant d'atteindre le fluage stationnaire, on constate 14 aussi que 1'amplitude de la
variation hygrométrique est un facteur déterminant. Plus cette variation est grande plus ce
fluage transitoire dure longtemps.
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Figure 17 : Courbes de déformation de I'échantillon D1 de sel de dome de la

mine d' Asse obtenue lors d'un essai de fluage de longue durée en
microcellule & 22°C sous plusieurs paliers d'humidité imposee.
A. courbe de déformation (HR: degré d’humidiré relative)
B. courbe de vitesse de déformation

(Avec l'aimable aurorisation du BGR)
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HR: degré d'humidité relative
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Figure 19 : Courbes de déformation obtenues 2 partir de deux essais de fluage de
courte durée en microcellule.
HR: degré d'humidite relative

Afin de connaitre la dépendance de la déformation résultant d'une sollicitation
hygrométrique vis a vis de la contrainte appliquée, la température et la namre de
I'échantillon plusieurs informations ont ét€ extraites des courbes de fluage obtenues a partir
des essais de fluage effectués en microcellule sur les échantillons Li. L2. L3, D1, D2. D3,
Pl et P2. Le tableau 3 présente les résultats du calcul des taux et des vitesses de
déformation stationnaire au cours des phases séches et humides pour chacun des
échantillons exception faite pour les essais de courte durée D3 et L5.

] . . . .
Ech te(d) P {MPa) T(°C) 3, x%)l €. €
| J | x10%%5-1 [x20"¥%-1
Ll 112 17,5 | 100 22,60| 6,110 6,89
s
2 L2 120 17,5 | 80 26,80| 7,560 8,18
[
BoL3 68 12,5 80 6,60 L
. | 282 12,5 80 9,00 0,573 2,87
28 : | ~
B U! E 17,5 4193‘
L= I
5% |
3= | P2 Lo144 17,5 | 100 13,40] 1,890 1,21
[ | 4
R Dl 350 15,0 22 | 2,25 <0,185 0,30
e
< D2 119 17,5 80 14,800 2,290 3,51
@ ]
o 7
5 D3 | 55 | 12,5 , 80 4,40
@ | 5 | !

Tableau 3 : Valeur des taux et des vitesses de déformation mesurés au cours des
phases seches et humides lors des essais.

Légende
O, : taux de déformation rotale
€ - Vilesse de déformation stationnaire en phase seche
€,un - Vilesse de déformation stationnaire en phase humide
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1.2. Analyse des phases de fluage transitoire.

La vitesse et 'amplitude du fluage transitoire dG 4 un incrément du degré d'humidité
refative dépendent de la nature de 1'échantillon, de 1'état de contrainte et de la température.

D'une maniere générale le fluage transitoire en atmosphére humide est plus lent pour
les facies de sel gemme pur, laiteux ou recristallisé, que pour le sel phénoblastique et il est
plus rapide pour le sel de dome de la mine d'Asse que pour le sel du Bassin Bressan

(fig. 21).

Pour un méme facies le taux de déformation obienu en phase humide est d'autant plus
important que la contrainte appliquée est grande.

Si on rapporte la déformation transitoire au taux de déformation totale de
["échantillon en phase humide, on constate que le fluage transitoire est plus important dans
le sel de la mine d'Asse que dans le sel laiteux du Bassin Bressan.

1.3. Analyse des phases de fluage stationnaire.

L'augmentation du degré d'humidité relative provoque une accélération de la
déformation qui atteint rapidement une valeur maximale puis commence a fléchir lentement
jusqu'a atteindre un régime stationnaire a vitesse de déformation constante qui, &
I'exception de 1'échantilfon P2, est supérieure 4 la vitesse du fluage secondaire en phase

seche (cf. fig. 20 et 21).
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Figure 20 : Courbes de déformation en phase seche de tous les échantillons de sel
pur (sel laiteux et sel de dome) lors des essais de fluage en
microcellule.
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Figure 21 : Courbes de déformation en phase humide de tous les échantillons de
sel pur (sel laiteux et sel de déme) lors des essais de fluage en
microceliule.

Quand on augmente le degré d'humidité relative de 0% a 55% la vitesse de
déformation stationnaire est multipliée par un facteur de 2 pour le sel de la mine d'Asse et
elle n'augmente que légérement pour le sel laiteux du Bassin Bressan. Le sel de déme
semble donc étre plus sensible a un incrément hygroméirique.

Dans le cas des échantillons de sei phénoblastique les résultats sont plus difficiles 2
mterpréter. Quand on augmente de 0% a 55% le degré d'humidité relative, la vitesse de
déformation du fluage stationnaire est multipliée par 5 dans I'échantillon P1 alors qu'elle
chute légerement dans I'échantillon P2. Ce comportement variable semble attribuable a la
complexité et a la variabilité texturale de ce lithofacies. Dans les échantillons P1 et P2, la
microstructure des plages de matrice pauvres en halite d'imprégnation dans un cas et riches
dans I'autre cas permet d'expliquer une réponse différente a la sollicitation hygrométrique.

2. Déformations globales des lames épaisses.

2.1. Echantillons de sel laiteux du Bassin Bressan.

Bien que provenant d'un trongon de carotte globalement classé comme sel laiteux, les
échantillons L1 et L2 présentent un faciés mixte sel laiteux/limpide. L'échantillon L3
présente, en revanche, un faciés laiteux sur la totalité de la lame épaisse. Les clichés
photographiques de la figure 22 présente 1'évolution de 1'échantillon L1 au cours de sa
déformation en phase seche et humide. Les figures 23 et 24 présentent les clichés
photographiques des échantillons L1, L2 et L3 avant et apres essai en microcellule.
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Figure 22 : Clichés photographiques montrant 1'évolution de la face dessous de
1'échantilion L1 au cours de sa déformation en phase séche et humide
lors d'un essai en microcellule. L.a zone laitense a gauche se déforme
plus rapidement que la zone limpide a droite.
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éch. L3 P Ny

Figure 23 : Clichés photographiques des lames épaisses L1. L2 et L3 de sel
laiteux du Bassin Bressan avant essai (face dessus a gauche et face
dessous a droite). L1 et L2 se caractérisent par la présence d'une zone
limpide a droite et d'une zone laiteuse & gauche tandis que L3 est
essentiellement constitué de halite laiteuse.
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éch.L3 éch. L3 5 mm

Figure 24 : Clichés photographiques des lames épaisses L1, L2 et L3 de sel
laiteux du Bassin Bressan apres essai, la face dessus est a gauche et la
face dessous a droite. Dans Les lames L1 et 1.2 la halite laiteuse se
déforme plus rapidement que la halite limpide tandis que la lame L3
se déforme de maniere plus ou moins homogene.
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Afin de comparer la sensibilité a 1'humidité des zones faiteuses et limpides des deux
échantillons L1 et L2 on a sélectionné et suivi dans les deux échantillons des couples de
points reperes. Ces points repéres sont pris au sein des zones laiteuse et limpide dans des
emplacements comparables vis a vis du champ de contrainte. Le déplacement des points
reperes a €t€ suivi tout au long de I'essai ce qui permef d'étudier comparativement la
déformation des zones laiteuse et limpide en phase séche puis humide (fig. 25).

Pendant la phase séche la zone laiteuse se déforme plus rapidement que la zone
limpide. Ce comportement est bien connu dans le sel du Bassin Bressan et est du 2 la
presence des inclusions fluides qui augmentent notablement la ductilité de la halite laiteuse.
Suite & I'augmentation du degré d'humidité relative la déformation s'accélére dans les deux
faciés mais de maniére plus forte dans le sel laiteux que dans le sel limpide: ensuite la
déformation ralentit dans les deux facies.
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Figure 25 : Courbes de déformation des zones laiteuse et limpide de |'échantillon
L1 et L2 de sel laiteux du Bassin Bressan.
(HR: degré d'humidité relative)

N
2

Le fait que les zones a halite laiteuse solent plus sensibles & un incrément
hygrométrique que les zones a halite limpide peut avoir deux explications:

-une plus faible médiane granulométrique des grains de halite;
-des joints entre grains de halite plus propices a ['établissement de films de saumures
continus gui facifitent la déformarion.

Dans les zones a halite laiteuse la taille moyenne des grains est nettement plus petite
que dans les zones 4 halite limpide. Ceci entraine une plus grande surface de joinis dans les
zones & halite laitzuse pour un méme volume de matiere. Une plus grande quantité de
vapeur d’'eau est donc susceptible de s'adsorber, voire de se condenser. en surface des
grains de halite et ainsi déclencher des meécanismes qui entrainent l'accélération de la
déformation.

Les joints de grains dans les zones a halite laiteuse renferment plus d’inclusions
fluides intercristallines (notamment des inclusions en "flaques et canaux"). Un apport de
molécules d'eau consécutif 4 une augmentation du degré d'humidité relative favoriserait une
extension de ces inclusions et la constitution de véritable films continus de saumures ce qui
rendrait plus actifs certains mécanismes de déformation, notamment ceux basés sur le
phénomeéne de dissolution-cristallisation.



Afin d'appréhender les mécanismes qui sont a l'origine de ['accélération de la
déformation suite 4 un incrément du degré d'humidité relative, des mesures de déformation
ont ¢té effecruées non seulement a 1'intérieur de certams cristaux de halite mais également
de part et d'autre de certains joints de grains (fig. 26). De manicre générale on constate que
pendant la phase séche le mouvement relatif au sein des grains atteint un régime
stationnaire de déformation qui ne semble pas étre affecté par fes variations du degré
d'humidité. Cependant, dans le grand cristal limpide visible dans I'échantillon L1 on a noté
que la position relative de certains points repéres situes dans le voisinage immédiat du jomnt
de grain bordant ce cristal est affectée par 'augmentation du degré d'humidité relative.

f.a position relative de deux points volsins situés de part et d'autre d'un joint
perpendiculaire a 'axe de compression est notablement affectée par l'augmentation du
degré d'hunndité relative; en effet le rapprochement entre les deux points s'accélere. De
ménie on a pu observer que la position relative de deux points situés de part et d'autre d'un
joint paralléle a ['axe de compression est sensible a I'humidité.
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Figure 26 : Evolution de la distance entre deux points reperes de ['échantillon L1
de sel laiteux du Bassin Bressan
(HR: degré d'humidité relative)
Courbe 1: les deux points repéres sont pris au sein d'un méme grain de halite
Courbe 2: les deux points repéres soni de part et d'autre d'un joint de grain

Ces résultats permettent a ce stade peu avancé de 1'étude de formuler 1'hypotheése que
dans nos essais 1'humidité n'aurait pas ou peu d'influence sur le mouvement des
dislocations propre au fluage transcristallin. Elle agirait essentiellement au niveau des joints
de grains ou elle pourrait déclencher et entretenir des mécanismes tels que la lubrification
et/ou la dissolution-cristallisation ce qui provoquerait une accélération de la déformation.

3.2. Echantillons de sel de déme de la mine d'Asse.

Les échantillons de sel de la mine d'Asse se déforment de maniére homogéne en
raison de l'absence de phases non halitiques macroscopiques et du caractére isotrope de
I'orientation cristalline dans ce faciés (fig. 27 et 28).
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Figure 27 : Clichés photographiques des lames épaisses D2 et D3 de sel de dome
de la mine d'Asse avant essai, 1a face dessus est a gauche et la face
dessous & droite. Les échantillons constitu€s de se! gemme pur
montrent beaucoup de joinis de grains ouverts suite aux opérations
(carottage. usinage de la lame) qui tragilisent inévitablement
1'échantillon.
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Figure 28 : Clichés photographiques des lames épaisses D2 et D3 de sel de dome
de lIa mine d'Asse apres essai, la face dessus est 4 gauche et la face
dessous & droite. En plus de la déformation plastique des échantillons,
les mécanismes fragiles (fissuration, ouverture de joints, décollement
de grains) sont particulierement importants dans le sel de dome sous

'influence de 1"humidité.
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De maniere globale la déformation de ce type de sel en milieu humide se caraciérise
par un grand taux d'ouvertures intercristallines dues aux faibles résistances a la traction et
au cisalllement des joints de grains. Ceci s'accompagne également de trés nombreux
glissements grain sur grain. La déformation de ces échantillons présente un caractére
beaucoup plus cataclastique que celle des €chantillons de sel laiteux du Bassin Bressan.

3.3. Echantilions de sel phénoblastique du Bassin Bressan.

Les clichés photographiques des figures 29 et 30 montrent 1'état des échantillons P1
et P2 de sel phénoblastique avant et apres essai en microcellule.

éch.P2 éch.P2 5 mm

Figure 29 : Clichés photographiques des lames épaisses P1 et P2 de sel
phénoblastique du Bassin Bressan avant essai, la tace dessus est a
gauche et la face dessous a droite. L'échantillon P! se caractérise par
sa richesse en halite et par la présence d‘une matrice
carbonatosulfatée trés imprégnée de halite tandis que P2 moins riche
en halite se caractérise par la présence d'une matrice
carbonatosulfatée microporeuse et bien individualisée.
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éch.P2

Figure 30 : Clichés photographiques des lames épaisses P1 et P2 de sel
phénoblastique du Bassin Bressan aprés essai (face dessus a gauche et
face dessous a droite pour P1; seule la face dessous de P2 a pu étre
photographiée en raison de la rupture de 1'échantillon). Sous 1'action
de 1'humidité et la température 1'hydratation de 1'anhydrite en gypse a
lieu au niveau de la matrice carbonatosulfatée microporeuse abondante
dans P2. Le gonflement important qui accompagne cette réaction a
entrainé la rupture de P2.
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Les échantillons P1 et P2 se caractérisent par des textures trés complexes en raison
de la présence de plages de matrice carbonato-sulfatée et de nodules d'anhydrite. La
matrice carbonato-sulfatée dans ces échantillons se présente sous deux formes assez
distinctes:

- la matrice en plages microporeuses bien individualisées pauvre en halite
d'imprégnation;

- la matrice en plages a countours diffus , trés peu poreuse, fortement imprégnée de
halite.

La matrice de ['échantillon P2 est essentiellement du premier type, elle se présente
sous forme de plages microporeuses bien individualisées qui semblent cimenter les
phénoblastes de halite avec lesquels elle possede des contacts nets.

La matrice de 1'échantillon P1 est essentiellement du second type . La majeure partie
de cette matrice est imprégnée de halite en croissance syntaxique a partir des phénoblastes
voisins. Les contacts entre matrice et phénoblastes sont flous.

Cette différence texturale est capitale et confére aux deux é&chantillons des
comportements assez différents (cf. fig. 29 et 30). Pendant la phase seéche, la matrice
microporeuse en plages bien individualisées présente un comportement rigide qui se
manifeste par le développement d'une microfissuration. Les fissures sont généralement
paralleles a l'axe de la contrainte appliquée et sont situées au sein des plages
carbonato-sulfatées ainsi qu'aux contacts entre matrice et nodules d'anhydrite. En revanche
la matrice en plages & contours diffus se déforme de la méme facon que les phénoblastes
voisins, c'est & dire avec un comportement ductile mais avec cependant une vitesse de
déformation plus faible du fait du frettage de la halite d'imprégnation par les cristallites
non-halitiques.

L'augmentation du degré d'humidité refative conduit 2 une dégradation intense de la
matrice microporeuse en plages bien individualisées. D'une part les fissures s'accentuent et
traversent les nodules d'anhydrite. D'autre part les plages carbonato-sulfatées s'effritent et
perdent leur cohésion: ceci semble résulter de 1'hydratation de 'anhydrite en gypse. Cette
réaction, favorisée par Ja température élevée et le fort degré d'humidité relative
s'accompagne d'un gonflement trés important qui entrainerait une fissuration intense de la
phase non halitique.

Le comportement particulier de ce type de matrice en présence d'humidité explique le
fait gue la courbe de fluage de ['échantillon P2 montre une variation trés brutale dés
I'augmentation du degré d'humidiié relative de 0% & 55%. La déformation transitoire qui
suit cette augmentation du degré d'humidité relative est en effet trois fois plus grande que le
taux de déformation atteint apres 80 jours de fluage lors de la phase seche. A 1a fin de cette
phase transitoire la déformation ralentit et évolue ensuite a vitesse constante mais trés faible
pendant deux mois. Ceci indique un retour au fluage stationnaire. En fin d'essai une
seconde augmentation du degré d'humidité relative de 55% a 70% a conduit en 1'espace
d'un jour a la rupture de l'échantillon. L'intense dégradation de 1'échantillon P2 aprés essai
est trés visible sur le cliché photographique de la figure 29. En plus d'une intense
fissuration, on observe un net blanchiment de certaines plages carbonatosulfatées. Ce
phénoméne est attribuable a la formation de gypse en minuscules cristaux par hydratation
partielle de !'anhydrite.

3. Conclusion.

L'étude a 1'échelle macro- et mésoscopique de la déformation a permis de recueillir
des éléments permettant de formuler quelques hypothéses concernant 1'influence de
I'humidité sur le fluage du sel.
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Quelque soit la nature de 1'échantillon, I'état de contrainte et la temperature, une
augmentation du degré d'humidité relative méme faibie (5%) entraine toujours un fluage

transitoire rapide suivi d'un fluage stationnaire a vitesse de déformation constante et
généralement supérieure a celie du fluage stationnaire qui précede.

La texture de 1'échantillon joue un r6le important. Dans le sel laiteux du Bassin
Bressan, les zones riches en halite laiteuse sont plus sensibles 2 I'humidité que celies riches
en halite limpide. Le sel phénoblastique présente guant a lui un comportement variable qui
semble fortement lié a la microstructure et 4 la composition des plages non-halitiques. La
dégradation spectaculaire de la matrice carbonatosulfatée est probablement due a
I'hydratation de 1'anhydrite en gypse. Par ailleurs le sel de dome de la mine d'Asse semble
étre plus sensible a 'influence de 1"humidité que le sel laiteux du Bassin Bressan.

En ce qui concerne les mécanismes de déformation il semble que I'humidité agisse
essentiellement au niveau des joints ou elle peut s'adsorber ou se condenser ce qui
déclenche cerrains mécanismes de déformation induisant le fluage transitoire qui suit toute
augmentation du degré d'humidité relative.

Afin d'approfondir ces premiers résultats une étude détaillée des évolutions texturales
et microstrucurales & 1'échelle microscopique a été effectuée.
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Chapitre 4

Analyse comparative de 1'évolution texturale et
microstructurale des différents types de sel gemme.

1. Evolution détailiée des marqueurs texturanx et microstructuraux.

1.1. Evolution des joints de grains.

A T'exception du sel phénoblastique ou la matrice est souvent microporeuse, les
ouvertures aux joints de grains constituent pour les autres faciés de sel pur, laiteux et
recristallisé, I'essentiel de la porosité immeédiatement accessible a la vapeur d'eau. Plusieurs
mécanismes de déformation sont donc susceptibles d'intervenir dans les joints de grains et
au voisinage de ceux-ci lors d'un fluage en présence d'humidité. Leur nature ainsi que leur
importance relative dépendent de plusieurs facteurs qui sont la morphologie (planéité,
rugosité...) et la nature des joints. leur orientation par rapport 4 1'axe de compression ainsi
que leur contenu en inclusions fluides et solides.

1.1.1. Forme et état de surface.

Les deux clichés photographiques A et B de la figure 31 montrent les deux types de
joints de grains les plus souvent observés dans les facies de sel pur. Iis different
essentiellement par leur morphologie et leur état de surface. Le cliché A présente des joints
de grains typiques du sel de dome de la mine d'Asse. Ces joints se présentent sous la forme
de surfaces simples, courbes ou planes. Ils sont ouverts vraisembiablement du fait du
relichement des contraintes internes et contiennent des saumures scus forme de goutteleties
tres tines assez régulierement réparties le long de la surface du joint. La disposition de ces
gouttelettes montre que l'ouverture des joints de grains ne s'est pas faite instantanément
mais qu'il y a eu une propagation a vitesse réguliere de 'ouverture des joints. La régularité
de la disposition des gouttelettes nous conduit a penser qu'elles sont apparues par division
d'un film quasi continu de saumures de faible épaisseur qui saturait in situ les ouvertures
aux joints de grains. Cette morphologie de joint de grains va de pair avec une trés faible
résistance au cisaillement (et a la wraction).

¥l

Figure 31 : Clichés photographiques montrant deux types de joints entre grains de
halite. (A): joint de surface lisse et simple dans le sel de dome. (B):
joint de surface rugueuse et complexe dans le sel laiteux.
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Le cliché B présente un joint de grains typique du sel laiteux du Bassin Bressan. Il est
caractérisé par une surface complexe bosselée et rugueuse qui atteste d'une forte
interpénétration des deux grains séparés par le joint. Par ailleurs, le joint contient des
saumures sous forme d'inclusions en forme de flaques et canaux et présente des joncticns
solides nombreuses entre les deux grains. Cette morphologie de joint de grains va de pair
avec une assez forte résistance au cisaillement (et a la traction).

La figure 32 est une représentation schématique de la nature du contact entre deux
grains dans le sel de la mine d'Asse et le sel laiteux du Bassin Bressan.

Figure 32 : Représentation schématique de sections a travers des joints de grains
de halite. (A): joint de courbure trés simple dans le sel de dome de la
mine d' Asse. (B): joint de courbure complexe dans le sel laiteux du
Bassin Bressan.

g: grain de halire; j: joint de grains; s: inclusion de saumure

\

La différence de comportement 2 un cisaillement que l'on peut attendre des deux
types de joints de grains du fait de leur différence de morphologie et d'éiat de surface a été
souvent observée au cours des essais réalisés sous influence de I'humidité. Les deux clichés
photographiques de la figure 33 illustrent cette différence de comportement au cisaillement
des joints de grains dans les deux lithofacies (sel laiteux et sel de déme). On constate que le
cisaillement dans 1'échantillon de sel de la mine d'Asse se manifeste par un simple
glissement grain sur grain favorisé par I'ouverture du joint et par la surface lisse et simple
de celui-ci (fig. 33A). Dans le sel laiteux la rugosité des joints et les jonctions solides entre
grains voisins empéchent le glissement. La déformation s'exprime de ce fait A l'intérieur
des cristaux de halite au voisinage du joint de maniére plastique (fig. 33B).

La figure 34 est une représentation schématique simplifiée de ce phénomene.
1.1.2. Orientation des joints.

On distingue trois comportements différents selon que le joint est paraliele,
perpendiculaire ou oblique par rapport a 1'axe de compression local.
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Figure 33 : Clichés photographiques illustrant la déformation en cisaillement de
joints de grains sous 1'influence de I'humidité dans 1'échantillon 1.3 de
sel laiteux du Bassin Bressan (A) et dans 1'échantillon D1 de sel de
déme de 1a mine d'Asse (B) au cours d'essais en microcellule.

a: strie de polissage, b: joint de grain

joint de grain

=0 t= 30 jours

t=0 t= 30 jours

Figure 34 : Représentation schématique de la déformation en cisaillement de
joints de grains sous 1'influence de 1'humidité. A: dans le sel laiteux
(échantillon 1.3) le cisaillement se traduit par une déformation
plastique au voisinage du joint. B: dans le sel de dome (échantillon

D1) le cisaillement se manifeste par un glissement gain sur grain au
niveau du joint.
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Les joints orientés parallelement a I'axe de compression local ont tendance a s'ouvrir
en raison de l'absence d'un confinement total de I'échantilion. De ce fait, ces joints
deviennent plus accessibles & la vapeur d'eau qui peut venir s'adsorber voire se condenser
en fonction des équilibres locaux entre halite, saumure et vapeur d'eau. Cet apport de
nouvelles molécules d'eau permet une extension des surfaces de contact saumure-halite et
une meilleure lubrification du joint de grains. Ceci entraine le relachement des contraintes
concentrées dans le joint et on assiste 3 un glissement des deux grains parallélement a 1'axe
de compression. Ce glissement continue jusqu'a ce gue les deux grains butent sur un
obstacle. A partir de ce moment le joint s'ouvre de nouveau et joue alors comme une fente
de tension.

Ce mécanisme est rapide et apparait dés 1'augmentation du degré d'humidité relative.
Il est vraisemblable que le fluage transitoire dans le sel de déme de la mine d'Asse soit
essentiellement di & ce mécanisme dont I'ampleur va en diminuant. Il ne contribue que
faiblement au fluage stationnaire. Dans Ie sel laiteux du Bassin Bressan la possibilité
d'ouverture d'un joint de grains sous tension existe mais on n‘observe que rarement un
glissement grain sur grain. L'essentiel du fluage transitoire dans ce type de sel semble di a
la déformation plastique de la halite dans le voisinage immédiat des joints de grains.

En ce qui concerne les joints perpendiculaires a 1'axe de compression local deux cas
peuvent se présenter suivant que le joint est totalement fermé ou partiellement ouvert.

Lorsque le joint entre deux cristaux de halite est totalement fermé. L'humidité ne
peut pas s'infiltrer et le joint continue a subir une compression tres forte qui entraine
parfois une augmentation de la surface des jonctions solides et une diminution des surfaces
de contact saumures-halite. Ce phénomeéne, voisin du phénomeéne de cicatrisation que 1'on
observe pour certains clivages a ['intérieur des cristaux de halite a été observé dans le sel
laiteux du Bassin Bressan ot il est favorisé par l'existence d'une grande surface totale de
joinis et par la grande interpénétration des grains.

Lorsque le joint de grains est suffisamment ouvert pour étre accessible 2 la vapeur
d'eau 1'adsorption ou la condensation des molécules d'eau faverise la saturation en saumure
des ouvertures existantes dans le joint. La surface des contacts saumures-halite augmente et
la possibilité¢ alors offerte pour un transfert de matiére a 1'état dissous permet & un
processus de dissolution-cristallisation de se manifester. Ceci conduit 4 1la
microstylolitisation du joint de grains.

Ce mécanisme est lent. Ses effets sur la déformation ne se feraient probablement
sentir que pendant le fluage stationnaire et essenticllement dans le sel laiteux du Bassin
Bressan ou la rugosité des joints et les jonctions solides entre grains voisins empéche le
glissement grain sur grain. Le phénoméne de microstylolitisation a €té cbservé assez
fréquemment au cours des essais dans les échantillons de sel laiteux du Bassin Bressan. Des
exemples en sont fournis par les clichés photographiques des figures 35 et 36. Dans nos
essais sur des échantillons de sel de dome de la mine d'Asse ce phénomene est extrémement
rare.

Les joints paralleles ou perpendiculaires a la confrainte principale représentent des
cas extrémes et manifestent deux comportements trés différents. Dans le cas général les
joints sont plus ou moins inclinés par rapport & l'axe de compression local et par
conséquent les deux mécanismes, lubrification-glissement et dissolution-cristallisation
interviennent simultanément. Ces deux mécanismes enirent en compétition, la
prédominance de 1'un ou I'autre dépend de plusieurs facteurs notammeni de 1'orientation et
de la morphologie du joint mais également de l'amplitude de la variation du degré
d'humidité relative et de ia vitesse de déformation.
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Figure 35 : Clichés photographiques montrant deux états de déformation par
dissolution-cristallisation au niveau d'un joint de grain de 1'échantillon
1.2 de sel laiteux du Bassin Bressan au cours d'un essai en
microcellule en conditions humides.
a: joint de grain, b: strie de polissage

Le glissement grain sur grain est d'autant plus actif que ['angle enire le joint et 'axe
de compression est faible.

Quand le joint est lisse et de bonne planéité ce qui est généralement le cas dans le sel
de dome de la mine d'Asse, le glissement grain sur grain est facilité. En revanche quand le
joint est rugueux comme c'est souvent le cas dans le sel laiteux du Bassin Bressan. le
glissement est plus difficile et le piégeage de !'humidité ainsi que la concentration des
contraintes déclenche le mécanisme de dissolution-cristallisation.

Une augmentation importante et brutale du degré d'humidité relative favorise la
lubrification et le glissement grain sur grain au niveau des joints ce qui explique que 1'on
obtienne un fluage transitoire d'autant plus important que I'incrément du degré d'humidité
relative est fort. C'est ainsi que 1'on constate que le mécanisme de dissolution-cristallisation
est plus actif dans les échantillons qui se sont déformés sous un degré d'humidité relative de
55% que dans ceux déformés sous un degré d'humidité relative de 70%.

Le mécanisme de dissolution-cristallisation est un phénomene trés lent dont les effets
ne sont visibles que tardivement et & la condition que d'autres régimes de déformation ne
perturbent pas son intervention. il est donc favorisé par une vitesse de déformation faible.

Deux cas particulier mettent bien en évidence la forte influence de la morphologie et
de {'orientation d'un joint entre grains de halite sur son comportement, ce sont le cas des
joints en marches d'escalier et le cas des joints interseciant de maniére oblique les faces
libres de la lame épaisse.

1.1.2.1. Les joints en marches d'escalier.

La structure cristalline cubique de la halite favorise parfois lors de Ia sédimentation
ou de la diagenése la formation de joints de grains en marches d'escalier (fig. 36 et 37).
Lors de la sollicitation hygrométrique ces éléments texturaux présentent un comportement
intéressant. On constate en effet que les surfaces de marches qui tendent a éire
perpendiculaires a l'axe de compression local subissent une forte déformation par
dissolution-cristallisation tandis que celles qui tendent a étre paralléles a la contrainte locale
vont se décrocher et permettre le glissement puis 1'écartement des deux grains de halite.
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Figure 36 : Clichés photographiques mettant en évidence la microstylolitisation
dans les joints de grains de 1'échantillon L3 de sel laiteux du Bassin
Bressan au cours d'un essai en microcellule en conditions humides.

a: microstylolites;, b. ouverture en tension

stylolites

551 fente de tension

100 1um

Figure 37 : Reprecentmon schématique de la déformation d'un joint de grains en
escalier dans 1'échantillon L3 de sel laiteux du Bassin Bressan au
cours d'un essal en conditions humides.
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1.1.2.2. Les joints obliques au faces libres de la lame épaisse.

Malgré le fort taux de déformation atteint dans I'échantillon de sel laiteux L2 en fin
d'essai les joints obliques aux faces libres de la lame €paisse dont un qui fait un angle de
60° avec l'axe de compression appliquée est notamment plus visible que les autres, ne
montrent quasiment pas de glissement grain sur grain ni de chevauchement en bord de lame
(cf fig. 23). Ceci atteste de la trés grande ductilité de ce type de sel et de Ia bonne
résistance au cisaillement de ces joints de grains.

En revanche, dans ['échantillon de sel de dome D2 qui a été déformé dans les mémes
conditions de température, pression et humidité que I'échantillon L2, plusieurs grains se
sont décollés des faces libres de la lame épaisse du fait du cisaillement des joints obliques et
du glissement grain sur grain qui en a découlé (cf fig. 28). Cecl prouve une nouvelle fois
que les mécanisme de lubrification des joints de grains et de glissement grain sur grain sont
prédominants dans le sel de dome.

1.2. Evolution des inclusions fluides intercristallines.

Lors de leur carottage, de leur faconnage et pendant la phase séche de 1'essai en
microcellule, les échantillons ont perdu une plus ou moins grande partie de leur contenu
initial en saumures intergranulaires. L'augmentation du degré d'humidité relative lors de la
deuxie¢me phase de 1'essai permet la reconstitution d'un stock de saumures a peu prés
€quivalent 4 celui présent initialement dans la porosité accessible de la roche. Cette porosité
est non seulement constituée d'éléments de types planaires comme les ouvertures aux joints
de grains et les fissures mais également d'éléments plus complexes comme 1'espace poral
des phases non halitiques telles que Ia matrice carbonato-sulfatée dans le sel phénoblastique.

Le premier cliché photographique de la figure 38 montre 1'état initial (t = Q) d'un
joint entre deux grains de halite dans 1'échantillon 1.4 de sel laiteux du Bassin Bressan. On
observe que ce joint contient des inclusions de saumures en forme de gouttelettes et canaux
couvrant moins de 30% de la surface totale du joint. Le second cliché montre 1'état de ce
joint apres 15 jours de fluage en microceliule sous un degré €levé d'humidité relative
(H.R.=80%). On constate qu'un film presque continu de saumure s'est formé dans le joint
par extension des inclusions préexistantes. Or 1'absence de microstylolitisation nous ameéne
a penser que le joint de grain n'est pas soumis a une forte compression. La formation du
film n'est donc pas due a une quelconque fermeture mécanique du joint. On est amené des
lors & penser que la vapeur d'eau qui s'inflitre dans le joint en s'adsorbant ou en se
condensant nourrit les gouttelettes de saumures qui s'€iendent en surface puis parviennent a
se toucher et & former un film quasi continu. On peut €galement émettre 1'hypothése
qu'aprés un temps d'équilibre cet état de saturation deviendra assez proche de celui qui
régnait in situ dans le sel gemme. On peut donc affirmer que dans un certain sens 1'essai de
fluage a humidité contrlée permet la reconstitution d'un état de saturation quasi naturel des
joints de grains par la saumure.

On peut calculer la quantité maximale de NaCl dissout lorsque la porosité totale de
I"échantillon est saturée en saumures. Sachant que le volume totale de 1'échantilion est
10 cm3 et pour une porosité de 0,3%. le volume de saturation maximal en saumures est
0,03 cm3. La solubilité du sel gemme dans l'eau est 360 g/, il en résulte une quantité
maximale de NaCl dissout d'environ 10 mg, ce qui est négligeable.

Ce phénoméne de (re)constitution d'un film quasi continu de saumure a également été
observé, bien que trés rarement au cours de nos essais sur des échantillons de sel de dome

de la mine d'Asse. Les clichés photographiques de la figure 39 présentent plusieurs étapes
de 1'évolution de joints entre grains de halite dans ['échantilion D3. Aprés 19 jours de

fluage en phase séche, aucun changement notable n'est apparu.

C'est apres 1'augmentation du degré d'humidité relative de 0 a 70% que s'observent
des changements qui conduisent i la constitution d'un film quasi continu de saumure dans
les joints de grains (cf fig. 39 pour t=40j).
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Figure 38 : Clichés photographiques montrant deux étapes dans la formation d'un
film continu de saumures dans un joint de grains de }'échantillon 1.4
de sel laiteux du Bassin Bressan au cours d'un essai en microcellule
en conditions humides. Apres 15 jours de déformation dans un
environnement humide a 80%, un film continu de saumures s'est
constitué dans le joint a partir des inclusions intercristallines
préexistantes.

a: inclusion fluide inrracristalline,; b: inclusions fluides intercristallines

250 tmi

Figure 39 : Clichés photographiques montrant 1'évolution de la déformation des
joints de grains a et b de ['échantillon D3 de sel de dome de la mine
d'Asse au cours d'un essai en microceliule en conditions humides.
Initialement (t=0) le joint a est ouvert tandis que seules les inclusions
fluides permettent de voir le joint b totalement fermé. L'action de
I"humidité se traduit principalement par la saturation des joints en
SauUMuUrIes.
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Cet exemple met en évidence !'impact important de ["humidité sur la déformation de
sel. Elle permet dans un premier temps la saturation de I'échantillon ce qui I'amene dans un
état proche de 1'état in situ; ensuite la contrainte appliquée va agir permeftant I'activation
des mécanismes de lubrification et de dissolution-cristallisation.

La figure 40 est une représentation schématique de 1'histoire d'un joint de grain
idéalisé depuis son éiat probable in situ (schéma 1) jusqu'a son état en cours d’essai aprés
augmentation de 1"humidité (schéma 4).
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Figure 40 : Représentation schématique de 1'évolution d'un joint de grains depuis
1"état in situ jusqu'a la fin d'un essai en microcellule.

- étar probable in situ

- érat apreés foration et récupération des carottes

- étar apres montée en pression en début d'essai en phase seche

- étar en cours d'essai aprés montée de ("humidité

N

Dans le sel phénoblastique du Bassin Bressan, la vapeur d'eau s'infiitre non
seulement dans les joints de grains mais aussi dans la matrice carbonato-sulfatée par
I'intermédiaire de [a microporosité de celle-ci et des fissures apparues dans la matrice au
cours de la phase séche de 1'essai. A partir de la matrice les saumures peuvent atteindre des

joints de grains et inversement.
1.3. Evolution des inclusions fluides intracristallines.

Les clichés photographiques de la figure 41 présentent 1'état initial et rinal d'une
inclusion fluide irréguliere au sein d'un phénoblaste de halite de ['échantillon P1
appartenant au lithofacids de sei phénoblastique. On constate que {'inclusion fluide subit une
modification importante qui se traduit par une complexité croissante de la forme. Les
surfaces initialement grandes et convexes se transforment ainsi progressivement en petites
faceites planaires. Ce phénomene résulte de la combinaison de deux mécanismes:

-le processus thermodynamique qui est directement li€ 4 1'équilibre des interactions &

I'interface cristal-saumures;
-la déformation plastique de la masse cristalline environnante qui crée des

accumulations de dislocations dont 1a concentration locale favorise la dissolution.
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Si les déformations d'origine thermodynamique dépendent uniquement de la
contrainte et de la température, les déformations d'origine mécanique peuvent étre sensibles
a 'humidité. C'est ce qui a été observé dans le cas d'une inclusion fluide située dans le
voisinage immédiat d'un joint dans un grand grain de halite visible en figure 41. En effet,
sous 'action de 1'humidité nous avons vu que le cisaillement au niveau du joint de grain se
traduit par une déformation plastique parfois intense de la halite située dans le voisinage
immédiat du joint.

Figure 41 : Clichés photographiques montrant ['aspect avant et aprés essai d'une
inclusion fluide dans un phénoblaste de 1'échantillon P1 de sel
phénoblastique du Bassin Bressan.

Figure 42 : Clichés photographiques montrant 1'aspect d'une inclusion fluide dans
un phénoblaste de 1'échantillon P2 de sel phénoblastique durant la
phase humide d'un essai en microcellule.

Les clichés photographiques de la figure 42 montrent plusieurs étapes de 1'évolution
d'une inclusion fluide au sein d'un cristal de halite de 'échantillon P2 du sel
phénoblastique. Les 3 clichés ont été pris pendant la phase humide de 1'essai, le degré
d'humidité relative étant de 55%. On constate qu'au cours de cette phase des clivages
apparaissent dans le cristal de halite. Cette déformation fragile du cristal est sans doute une
conséquence des transformations profondes que subissent les phases non halitiques
présentes dans ['échantillon sous 1'influence de 1'humidité. Dans le troisieme cliché
I'inclusion se vide de son contenu en saumures qui se déverse dans les clivages ouverts sous
torme d'inclusions trés fines.
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2. Evolution des grains de halite.

La déformation des grains de halite dépend non seulement de la texture de
'échantillon mais également de la microstructure des cristaux de halite et des plages
constituées de phases non halitiques. Nous examinerons donc successivement le cas des
trois lithofacies émdies.

2.1. Sel laiteux du Bassin Bressan.

Les clichés photographiques de la figure 43 montrent plusieurs étapes de la
déformation d'un grain de halite dans 1'échantilion L2 de sel laiteux du Bassin Bressan. On
constate que durant la phase séche de 1'essai, le grain subit une déformation plastique assez
intense comme le montre 1'évolution du rapport longueur/largeur de la section du grain
(fig. 44) ainsi que !'évolution de I'orientation des deux inclusions intracristallines du grain
par rapport a l'axe de compression. Au cours de cette phase séche commence |'ouverture
de certains joints de grains du fait de 1'absence de confinement total de 1'échantilion dans la
microcellule.

A la fin de la phase séche, on assiste & un ralentissement de la déformation du grain.
I'augmentation du degré d'humidité relative provoque une déformation plastique transitoire
brutale aprés quoi le grain retrouve un régime de déformation stationnaire dont la vitesse se
rapproche de celle du fluage stationnaire atteint en fin de phase se¢che.

Par ailleurs on constate qu'au cours de la phase humide, I'ouverture de certains joints
de grains, notamment ceux qui présentent la plus faible rugosité, s'intensifie et que le
glissement du grain par rapport & certains de ses grains voisins devient relativement actif.
Par contre pour d'autre joints qui assurent du fait de leur rugosit¢, de leur non planéité ou
encore de leurs richesses en jonctions solides, un meilleur contact du grain avec d'autres
grains voisins la déformation s'effectue essentiellement de maniere plastique dans la halite
au voisinage des joints. Lorsque cette déformation s'accentue celd entraine des
modifications trés visibles de la planéité des joints ainsi que des angles qu'ils forment entre
eux, mais I'ensemble garde une bonne cohésion. Dans un méme temps on peut penser que
cette cohésion conservée dans le matériau malgré des conditions de déformation trés
défavorables peut étre en partie attribuée 2 une meilleure interpénétration des grains par
microstylolitisation de certains joints. En effet dans certains joints en début d'essai (cf t=0)
on observe clairement la présence d'inclusions intercristallines en gouttelettes et canaux.
Ces éléments ne sont plus visibles en fin d'essai et I'on peut penser que la reconstitution en
phase humide d'un film quasi continu de saumures a permis au processus de dissolution-
cristallisation et a la microstylolitisation de se développer.

L'examen attentif de différents éléments, contour du grain, position des inclusinns
fluides intracristallines et lignes d'émergence des bandes de glissement en surface de la
lame épaisse montre que la déformation du grain est hétérogéne. Certaines zones du grain
se déforment plus rapidement gue d'autres. La multiplication d’'observations de ce type
montre qu'il s'agit d'un phénoméne classique dans le sel laiteux du Bassin Bressan. Au sein
d'un méme grain de halite, les zones laiteuses sont plus ductiles que les zones limpides. En
effet les inclusions fluides facilitent le réarrangement libre des atomes ce qui augmente la
ductilité du sel.

L'hétérogénéité de la déformation peut étre aussi die en moindre partie 2 la structure
en sous grains que 1'on connait, bien qu'elle soit difficile a mettre en €vidence, dans les
cristaux de halite notamment ceux du sel laiteux. Lorsqu'un cristal de halite pieége lors de sa
croissance des inclusions celles ¢i constituent des obstacles a la croissance du cristal et
favorisent 1'apparition de sous grains trés stables et qui rendent moins ductiles la halite.
Dans le voisinage de certains nuages d'inclusions solides (fig. 45) on a ainsi pu observer
une certaine hétérogénéité dans la distribution des figures d'émergence des bandes de
glissement en surface de la lame épaisse. Ce phénoméne semble cependant relativement
mineur dans le comportement du sel laiteux et du sel phénoblastique.
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Figure 43 : Clichés photographiques montrant plusieurs €tapes de la déformation
d'un grain de halite de 1'échantillon L2 du Bassin Bressan lors des
phases séche puis humide d'un essai en microcellule. Sous l'action de
1'"humidité (55%) imposée a partir de 597 I'ouverture des joints déia
ouverts s'accentue tandis qu'une déformation plastique intense se
développe dans les voisinages des autres joints dont la rugosité
empéche les glissements grain sur grain.
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Figure 44 : Courbe d'évolution du rapport longueur/largeur en surface du grain
de halite de la figure 43 lors d'un essai de fluage en microcellule.
HR: degré d'humidité relaiive

100 um

Figure 45 : Clichés photographiques montrant 1'évolution d'un nuage d'inclusions
solides dans un grain de halite de 1'échantillon L.2 de sel laiteux du
Bassin Bressan (A. vue d'ensemble; B. vue de détail de la zone b).
a: nuage d'inclusions solides dans un joint de sous grain
b: zone a anhydrite partiellement hydraiée en gypse
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2.2. Sel de dome de 1a mine d'Asse.

Les clichés photographiques de la figure 46 présentent plusieurs €tapes de I'évolution
de la déformation d'un grain de halite de forme trapézoidale dans 1'échantillon D3 de sel de
dome de la mine d'Asse. On constate que la déformation en phase séche n'altére pas de
maniére significative le grain. Dés l'augmentation du degré d'humidité relative des
transformations vont avoir lieu. La lubrification et le glissement grain sur grain trés actifs,
conduisent au détachement presque total du grain des grains voisins. Nous avons déja
indiqué que ces mécanismes se développent plus facilement dans le sel de la mine d'Asse
gue dans le sel laiteux du Bassin Bressan en raison d'une morphologie des joints de grains
moins bosselée et moins rugueuse qui leur confére une moindre résistance au cisaillement.

La courbe de la figure 47 présente 1'évolution au cours d'un essal en microcellule du
rapport entre les longueurs des deux diagonales du grain de halite de la figure 46. Elle
montre que la déformation plastique du grain de halite, trés faible pendant la phase séche de
I'essai, s'accentue brusquement apreés l'augmentation du degré d'humidité relative puis
fléchit et évolue de nouveau 4 une vitesse trés faible. Les observations de détail, notamment
celles des figures d'émergence des bandes de glissement en surface de la lame épaisse
montrent que la déformation & 1'intérieur du grain est beaucoup plus homogeéne que ce qui
est observé dans le cas du sel laiteux.

Figure 46 : Clichés photographiques représentant quelques €tapes de la
déformation d'un grain de halite de 1'échantillon D3 du sel de dome
de la mine d' Asse en phases séche puis humide d'un essai en
microcellule. Dés 1'augmentation du taux d'humidité de 0% a 70% au
25¢me jour la lubrification et le glissement grain sur grain sont tres
actifs conduisant au détachement presque total du grain des grains
voisins.
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Figure 47 : Courbe d'évolution du rapport des deux diagonales de Ia section du
grain de halite de Ia figure 46 lors d'un essai de fluage en
microceliule.

HR: degré d'humidité relative

2.3. Sel phénoblastique du Bassin Bressan.

Les deux clichés photographiques de la figure 48 illustrent ['influence de I'humidité
sur la déformation d'un grain de halite ou phénoblaste dans ['échantillon P2 du sel
phénoblastique du Bassin Bressan.

Le premier cliché montre 1'état du phénoblaste apreés 82 jours de déformation en
phase séche. On constate que l'augmentation du degré d'humidité relative entraine
'apparition de clivages dans le cristal. Ces clivages sont certainement une conséquence des
transformations que subissent les phases nron halitiques, matrice carbonato-sulfatée et
nodules, sous influence de 1'humidité. I s'agit essentiellement de la fissuration des plages
carbonato-sulfatées et du gonflement qui accompagne 1'hydratation de 1'anhydrite en gypse.
Les courbures que l'on constate dans les clivages attestent d'une déformation plastique
hétérogene du grain postérieurement a 1'apparition des clivages.

3. Déformation des plages polycristallines de halite.

Les résultats de I'étude de la déformation a I'échelle du grain de halite ne sont pas
suffisants pour expliquer la déformation totale de 1'échantillon. Si on consideére un ensemble
de grains de halite (polycristal) ayant a priori les mémes microstructure et nature des
contacts, le role d'autres parametres texturaux est également a prendre en considération.
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Figure 48 : Clichés photographiques montrant deux €tapes de la déformation d'un
phénoblasie de halite de 1'échantillon P2 de sel phénoblastique du
Bassin Bressan pendant la phase humide de I'essai en microcellule.
Sous 1'action de 1'humidité (55%) des clivages apparaissent dans le
grain de halite; la courbure de ces clivages attestent d'une
déformation plastique postérieure de la halite.

Ces parameéfres texturaux servent a caractériser !'arrangement spatial d'un ensemble
de grains de halite. On peut notamment citer:

-la granulométrie (taille et classement des grains);
-la morphologie des grains:
-la distribution des orientations cristallines.

On distingue trois types de textures dans nos échantillons de sel gemme & faible
teneur en minéraux non halitiques (fig. 49 et 50). Une description de chaque texture et de
sa réponse 2 la déformation de 1'échantillon a I'échelle des plages polycristailines a été
effectuée.

3.1. La texture du sel laiteux.

Cette texture est observée dans Ia zone laiteuse des échantillons L1 et 1.2 (fig. 49A et
50A). Elle se caraciérise par la présence de grains de halite essentiellement xénomorphes
dont les joints sont bien individualisés et de taille variable comprise entre quelques
millimetres et 15 mm. Malgré cette variabilité de taille les grains sont localement
relativement bien classés. Les grains de tailles comparables ont tendance a se regrouper.
Au coeur des grains de halite se concentrent les inclusions fluides tandis que les bordures
des grains sont formées par de la halite limpide de recristallisation. Les inclusions fluides
sont disposées suivant des figures de chevrons dont les axes ont approximativement la
méme orientation sur 1'ensemble des grains ce qui confére a ce type de sel une anisotropie
d’orientation cristalline importante.

Ces éléments de texture conditionnent la déformation des plages polycristallines. En
effet le bon classement des grains et l'anisotropie cristalline entrainent une bonne
accomrodation de la déformation entre grains de halite ce qui explique que les mécanismes
plastiques 1'emportent sur les mécanismes fragiles dans la déformation au niveau des
contacts entre grains de halite.
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Figure 49 : Clichés photographiques montrant trois types de textures observés
dans les échantillons de sel gemme pur (voir fig. 50).
A. sel luireux du Bassin Biessai
B. sel hyperlaiteux du Bassin bressan
C. sel de dome de la mine d’Asse

Figure 50 : Représentation schématique des trois types de lexture observés dans
les échantillons de sel gemme pur. A: sel laiteux montrant une texture
4 grains bien individualisés riches en inclusions tfluides disposées en
chevrons qui attestent d'une anisotropie cristalline. B: texture de sel
hyperlaiteux caractérisée par les contacts flous entre grains et par une
anisotropie cristalline prononcée. C: texture du sel de dome a grains
de halite pure montrant une anisotropie morphologique sans aucune
orientation cristalline préférentielie.
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3.2. La texture du sel hyperlaiteux.

Le sel hyperlaiteux du Bassin Bressan est un sel primaire n'ayant subi que peu de
phénomenes diagénétiques (dissolution et recristallisation). C'est ce qui explique la
prédominance de la halite laiteuse qui est la matiére originelle du dépdot. L'échantilion L3
peut étre classé dans cette catégorie de sel gemme (fig. 49B et 50B). On constate que les
nuages d'inclusions fluides occupent plus de 60% en volume de la roche et se présentent en
structures "en chevrons”. Les axes des chevrons sont approximativement alignés suivant
une méme direction d'ou 1'anisotropie d'orientation cristalline prononcée de ce faciés. Les
contacts entres grains de halite sont flous en raison de !'extension de la surface d'ancrage
au niveau des joints entre grains de halite.

La prédominance et la distribution homogene de la halite laiteuse dans ce faciés
expliquent 1'homogénéité de sa déformation et sa forte ductilité. Par ailleurs 1'absence de
joints de grains bien individualisés entraine la prédominance des mécanismes plastiques
dans la déformation. La fissuration et 1'ouverture des joints de grains sont principalement
localisées au niveau des limites entre polycristaux.

3.3. la texture du sel de dome.

Cette texture caractéristique du sel recristallisé de doéme est observée dans les
échantillon D2 et D3 (fig. 49C et 50C). Elle se manifeste par la présence de grains
subautomorphes de taille trés variable de 1 mm a 10 mm avec une moyenne comprise entre
3 et 5 mm. La granulométric montre un mauvais classement des grains de halite. En ce qui
concerne l'orientation cristalline, elle différe d'un grain a l'autre et en tous cas dans nos
échantillons aucune orientation cristallographique préférenticlle n'est observée. En
revanche, la distribution des formes des grains montre une anisotropie morphologique des
grains suivant une direction préférentielle. Dans 1'essai réalisé sur 1'échantillon D2, c'est
suivant cette direction qu'est appliquée la contrainte axiale.

Ces caractéristiques texturales viennent s'ajouter aux autres €léments intervenant a
I'échelle des grains individuels pour expliquer la prédominance des mécanismes fragiles
dans la déformation des échantillons de sel de dome. En effet le mauvais classement des
grains ainsi que leur tendance i avoir des formes géoméiriques ou les faces de cube
dominent, accentuent le développement de la fissuration et |'ouverture des joints de grains
déja favorisé par la faible ductilité des cristaux, la planéité des joints et Ia présence des
inclusions solides non halitiques. Ce mécanisme est particuliérement actif quand la
contrainte axiale est paraliéle 4 Ia direction d'allongement des grains de halite ce qui est le

cas dans 1'échantillon D2.
4. Comportement des phases non halitiques.

les phases non halitiques que 1'on trouve dans le sel phénoblastique du Bassin
Bressan sont essentiellement présentes a 1'intérieur des plages de matrice carbonato-sulfatée
et dans les nodules d'anhydrite. Plus rarement on observe d'autres types de phases: plages
de matrice argilo-carbonato-sulfatée, concrétions algaires, silice, célestine, pyrite, etc. On
distingue pour la matrice carbonatosulfatée deux types qui différent par leur microstructure
et par leur mode de déformation en atmosphere seéche et humide: la matrice
carbonato-sulfatée microporeuse en plages bien individualisées et la matrice
carbonatosulfatée en plages a contours diffus et a halite d'imprégnation.

4.1. Cas de la matrice carbonatosulfatée microporeuse en piages bien individualisées.

Dans les échantillons P1 et P2 la phase non halitique est composée de trois éléments
(fig. 51):
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- la matrice carbonato-sulfatée (repére b) composée d'un mélange d'éléments
calcitiques (pellets et micrite ) et d'éléments anhydritiques (buagueties ot
micronodules):

- les nodules d'anhydrite (repere a):

- les concrétions algaires riches en anhydrite (repére ¢).

Les deux types de matrice se rencontrent dans les deux échantiflons érudies.
Cependant dans P2 c'est la matrice carbonato-sulfatée microporeuse en plages bien
individualisées qui domine alors que dans P1 il s'agit plutdt de la matrice carbonato-sulfatée
en plages a contours diffus et & halite d'imprégnation.

Lors de la phase seche de 1'essai la matrice carbonatosulfatée microporeuse en plages
bien individualisées subit une déformation de type fragile qui se manifeste par une
fissuration d'autant plus importante que la contrainte appliquée est grande et les plages de
matrice étendues. Le premier cliché de la figure 31 montre I'état d'une plage de matrice de
ce type dans 1'échantillon P1 aprés 200 jours de déformation en phase séche.

Figure 51 : Clichés photographiques montrant la déformation sous ]'influence de
I"humidité d'une zone a dominante non halitique dans 1'échantillon P1
de sel phénoblastique du Bassin Bressan lors d'un essai de fluage en
microcellule. La dégradation considérable de la matrice
carbonatosulfatée est due a 1'hydratation partielle de I'anhydrite en
gypse.

a: nodule d'anhydrite; b. matrice carbonatosulfatée; c: concrétion algaire

La fissuration de la matrice crée une porosit€ importante qui s'ajoute a la
microporosité naturelle de cette phase. Celle-ci, par cons€équent, devient trés accessible a
I'humidité. On constate que l'augmentation du degré d'humidité relative entraine une
dégradation (rés importante et trés rapide de la matrice qui se manifeste par un
blanchiment, un effritement et une perte parfois totale de la cohésion surtout au niveau des
zones fissurées. Cette dégradation considérable s'explique par 1'hydratation partielle de
1'anhydrite en gypse. Cette réaction s'accompagne d'un gonflement important qui résulte de
la différence considérable entre la masse volumique du gypse formé (2,32 g.cm3) et celle
de 1'anhydrite disparue (2,98 g.cm-3).
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Le cliché photographique de la figure 52 montre l'aspect de cristaux de gypse trés
fins formés par hydratation d'anhydrite dans une fissure qu'ils ont partiellement remplis.

Figure 52 : Clichés photographiques mettant en évidence la formation de cristaux
de gypse le long de la fissure (@) dans une zone de matrice
carbonatosulfatée imprégnée par la halite de 1'échantillon P1 de sel
phénoblastique du bassin Bressan.

Afin de mettre en évidence l'existence du gypse dans les échantillons de sel
phénoblastique ayant subi une sollicitation hygrethermomécanique, des fragments de phase
non halitique ont £t¢ prélevés dans U'échantillon P2 aprés essai et ont fait ['objet, aprés
élimination de tous les nodules d'anhydrite observables a 1'oell nu. d'une analyse par
diffraction des rayons X.

Le diffractogramme de rayons X obtenu montre 1'existence du gypse (fig. 53). Ceci
indique qu'une petite partie de 1'anhydrite s'est hydratée en gypse au cours de la phase
humide lors de l'essai. Il est vraisemblable qu' une température forte mais néanmoins
inférieure a la température de déshydratation du gypse en atmosphere humide (T voisine de
120°C) augmente 1a vitesse de la transtormation, ceci est bien en accord avec 1'observation
de trichites de gypse tres allongés qui témoignent d'une croissance cristalline trés rapide.

4.2. Cas de la matrice carbonato-sulfatée en plages a contours diffus et a halite
d'imprégnation.

On désigne par ce nom la matrice carbonato-sulfatée dont le bord des plages
s'enrichit progressivement en halite (dite "d'imprégnation") syntaxique des phénoblastes
proches.

La porosité naturelle de ce type de matrice étant quasiment nulle la vapeur d'eau ne
peut y pénétrer que si une intense microfissuration se développe. Or du fait de la présence
de la halite d'imprégnation entre les particules d'anhydrite et de calcite ce type de matrice a
un comportement plutdt ductile. On comprend donc aisément que l'on observe pas de
dégradation notable de ce type de matrice au cours de nos essais.

Un cas de figure qui se rattache assez directement a ce type de matrice est celui des
inclusions solides isolées ou en nuages. Il s'agit essentiellement de cristaux automorphes
d'anhydrite en baguettes que 1'on rencontre au sein de cristaux de halite ou dans des joints
de grains (notamment dans le sel de déme de la mine d'Asse).

Les clichés photographiques de la figure 54 prises a la surface de la lame épaisse

montrent un exemple de formation de trichites de gypse en surface de baguettes d'anhvdrite
sous 1'action de I"humidité au cours de 1'essai en microcellule sur t'échantilion D3.
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Figure 53 : Diffractogramme des rayons X obtenu par analyse du résidu de
dissoiution a I'eau de 1'échantillon P2 de sel phénoblastique du Bassin
Bressan. Mise en évidence de 1'existence de gypse.

Figure 54 : Clichés photographiques montrant I'évolution sous I'influence de
1"humidité de baguettes d'anhydrite en surface de 1'échantillon D3 de
sel de dome de la mine d'Asse au cours d'un essai en microcellule.
Les baguettes d'anhydrite se transforment partiellement en gypse.

a: joint entre grains de halite;  b: baguette d'anhydrite
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Les deux baguettes d'anhydrite sont en surface de la lame épaisse. Elles peuvent donc
étre en contact avec la vapeur d'eau durant la phase humide de ['essat et la réaction
d'hydratation de I'anhydrite en gypse peut se faire. On peut se demander si dans le sel de
dome riche en inclusions solides localisées aux joints de grains 1'hydratation de |'anhydrite
en gypse, par le gonflement important qui l'accompagne ne serait pas susceptible de
favoriser l'ouverture des joints et d'accélérer la déformation de ce type de sel ou au
contraire coniribuer a un meilleur remplissage de l'espace poreux sans faire éclater les
joints de grains si les contraintes de compression dépassent la pression de gonflement.

On sait que des phases solides non halitiques peuvent étre observées dans certaines
inclusions fluides intracristallines (Chemin 1990). Un tel exemple observé dans
1'échantilion P1 est présenté en figure 55B.

A

t=280j L oum

Figure 55 : Mise en évidence de la migration d'une inclusion fluide intracristalline
du fait d'un gradient de contrainte. A: sous I'action de !"humidité les
contraintes se concentrent essentiellement au niveau de 1a matrice
microporeuse individualisée a gauche du grain de halite ce qui conduit
a 1'établissement d'un gradient de contrainte qui est a 1'origine de la
migration de i'inclusion fluide i vers la zone de faible compression a
droite. B: de 200j 4 2805 sous un taux d'humidité relative de 55%
1'inclusion fluide a migré laissant en place la petite inclusion solide
qu'elle contenait initialement.

mi: matrice carbonatosulfatée microporeuse bien individualisée
md: matrice carbonatosulfarée diffuse a halite d'imprégnation
g: grain de halite; n: nodule d'anhydrite
i: inclusion fluide en migration (I'inclusion n'est pas a ['échelle. voir 55B)
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Au cours de la phase humide de 1'essai et bien que celui ci ait eu lieu en absence de
gradient thermique on a pu observer la migration d'une inclusion fluide au sein du cristal de
halite hote (fig. 55A). Les phases non halitiques qui étaient initialement contenues en
presque totalité & U'intérieur de I'inclusion fluide sont restées quasiment sur place alors que
I'inclusion s'est déplacée en changeant léegérement de forme pour s'adapter a la diminution
de volume due a la séparation des phases solides. Pour tenter d'expliquer ce curieux
phénomeéne il faut décrire ['environnement de l'inclusion. Les limites du grain visibles a
gauche du cliché photographique sont bordées d'un liseré microporeux bien individualisé de
matrice carbonato-sulfatée contenant des nodules d'anhydriie. A droite du cliché

photographique le cristal de halite est bordé par une zone de matrice a contours diffus
noyée dans ia halite.

Suite a I'augmentation du degré d'humidité relative, le liseré microporeux de matrice,
situé a gauche du grain sur le cliché photographique, est soumis a l'action de la vapeur
d'eau, il en résulte une hydratation partielle de 'anhydrite en gypse et une microfissuration
importante. lLa déformation dans cette zone est forte. Il en résulte une plus forte
concentration des contraintes dans la partie du grain de halite proche. A l'intérieur du grain
de halite un gradient de contraintes s'établit donc. On peut emettre I'hypothése que c'est ce
gradient qui est a l'origine de la migration de l'inclusion vers la zone de plus faible
compression du grain de halite.

4.3. Réaction de I'hydrolyse de la halite.

Lors des essais de fluage sur les deux échantilions de sel phénoblastique, il a été
constaté pendant la phase humide des essais, que la rouille se formait sur la microcellule au
niveau des contacts avec 1'échantillon sans que 1'on ait pu y mettre en évidence aucun film
de saumure. Ce phénomene de corrosion qui n'est observée que pendant la phase humide de
I'essai est attribué a 1'hydrolyse de la halite par la vapeur d'eau sous l'action de la
température. Cette réaction se traduit par la libération du gaz chlorhydrique qui semble étre
a I'origine de la corrosion observée. Ce phénomeéne u'a ét€ observé que de facon mineure
lors des essais sur les échantillons de sel gemme pur (sel laiteux et sel de déme). Ii semble
que dans le cas du sel phénoblastique ['hydrolyse de la halite soit nettement accélérée par la
présence des minéraux non halitiques (calcite, silice, anhydrite..).

5. Conclusion

L'émde détaillée de I'évolution des marqueurs texturaux et microstructuraux a
1'échelle granulaire a permis de mieux comprendre la déformation des grains de halite dans
les différents types de sel gemme: sel laiteux et phénoblastique du Bassin Bressan et sel de
doéme de la mine d'Asse.

L'hétérogénéité des facies de sel gemme 2 faible teneur en minéraux non halitiques a
conduit & considérer la déformation des échantillons a 1'échelle polycristalline. En effet des
parametres texturaux tels que la dimension, le classement, la morphologie des grains de
halite et ['anisotropie cristalline de l'échantillon s'avérent conditionner fortement la
déformation 4 cette échelle.

L'influence de la phase non halitique est primordiale aussi bien a 1'échelle des
inclusions solides dans le sel de dome d'Asse qu'd celui des plages de matrice
carbonato-sulfatées dans le sel phénoblastique du Bassin Bressan.
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Chapitre 5

Ftude de la thermomigration des inclusions fluides au cours
d'un essai en humidité imposée

1. Introduction.

La thermomigration des inclusions fluides dans le sel est un phénomene qui fait
1'objet depuis plus de deux décennies de nombreux travaux. Ce phénomene doit en effet
étre pris en compte lors de 1'étude des possibilités du stockage souterrain de déchets
radioactifs en massif salifére €tant donné la possibilité de transfert de fluides qui lui est
associée.

Il est connu que sous l'effet d'un gradient thermique les inclusions fluides
intracristallines peuvent migrer a travers la halite vers la source de chaleur. Ce phénomene
est di a ['augmentation de la solubilité de la halite avec Ia température. Il existe du fait du
gradient thermique une différence de solubilit€ entre les parois chaude et froide de
'inclusion. La halite est dissoute sur la paroi chaude et cristallise sur la paroi froide. La
paroi chaude de l'inclusion s'avance donc vers la source de chaleur. La vitesse de
migration et les changements de forme et de phases qui interviennent lors de cette migration
dépendent de plusieurs facteurs qui sont essentiellement la valeur du gradient, la taille de
I'inclusion, son contenu ainsi que 1'orientation du champ de contraintes local et du cristal
hote.

Un aspect primordial, mais malheureusement mal connu, du phénoméne de
thermomigration est le role joué par les joints entre grains de halite. Les ¢études précédentes
ont montré que, de maniere générale, les joints de grains, lorsqu'ils sont partiellement vidés
des saumures qu'ils contiennent initialement in situ, constituent une barriere a la migration
des inclusions. Lorsqu'une inclusion, du fait de sa thermomigration, vient toucher un tel
joint de grains son contenu se déverse dans les ouvertures du joint. On a cependant
observé, de maniére il est vrai un peu exceptionnelle, que lorsque le joint est relativement
bien fermé, que les inclusions fluides de dimensions suffisamment grandes peuvent passer
d'un grain a l'autre au travers du joint (Chemin, 1990) en subissant peu de transformations.

Cependant les essais précédents ont souvent été effectués dans des conditions séches
sur des échantillons ayant perdu une assez grande partie de leur contenu initial en saumures
suite aux opérations d'échantilionnage (carottage, faconnage, stockage..) ainsi que du fait
des conditions expérimentales appliquées (pression et température). Il en résulte que 1'état
des joints de grains dans les échantillons de sel gemme ayant fait 1'objet des essais
antérieurs est treés éloigné de celui qu'ils possedent dans 1'état naturel ol on peut penser
notamment qu'ils sont saturés.

Afin de palier ce défaut des études antérieures, un essai de thermomigration a €té
conduit sur 1'échantillon 14 de sel laiteux du Bassin Bressan dans des conditions humides.
Le degré d'humidité relative élevé imposé au cours de cet essai est censé permettre de
reconstituer un état de saturation des joints de grains proche de 1'état naturel. Une faible
pression (o;=5 PMa) est appliquée a la lame épaisse afin d'éviter toute fissuration de la
lame ce qui génerait inéluctablement la thermomigration des inclusions fluides. Un gradient
thermique de 2 a 2,4 °C/cm est imposé. La température minimale est de 80°C et le degré
d'humidité relative est supérieur 2 80%.
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Il faut noter que le degré d'humidité relative imposé est celui établi 4 la température
de l'étuve qui est de 80°C. Ce degré est probablement moindre dans la porosité de
I'échantillon du fait de la température moyenne un peu plus élevée qui régne dans la lame
épaisse.

Dans I'interprétation de cet essai nous nous sommes principalement intéressé au role
que peuvent jouer les joints de grains saturés dans la migration des inclusions. Les
observations ont porté sur la migration des inclusions intracristailines au voisinage des
joints ainsi qu'au comportement des saumures contenues dans ces joints.

2. Comportement des inclusions intracristallines.

Au cours de l'essai avec gradient thermique nous avons observé la migration des
inclusions intracristallines vers la source de la chaleur (fig. 56). Cette migration est
d'autant plus rapide que l'inclusion est grande. Il a été constaté qu'en dessous d'une taille
d'environ 15 um les inclusions ne semblent pas se déplacer ou qu'en tout cas leur
mouvement di 2 la thermomigration n'était pas individualisable de celui dd a Ia
déformation plastique du sel. L'orientation des inclusions est aussi un facteur important; ce
sont les inclusions dont une des faces (100) est orientée perpendiculairement au gradient qui
migrent le plus rapidement.

Etant donné les différences de vitesses de migration entre les inclusions, on assiste a
des phénomenes de collision et de coalescence surtout au sein des nuages d'inclusions
présents dans les septas des cristaux de halite laiteuse 2 microstructure en chevrons. On
observe que les inclusions de grande taille qui migrent a plus grande vitesse absorbent sur
leur passage les petites inclusions qui se déplacent plus lentement.

Comme dans les observations antérieures (Chemin, 1990) on constate que lors de leur
raigration les inchusions changent de forme. On observe notamment que leur face arriere
devient irréguliere et rugueuse. Pour certaines inclusions de grande taille la face arriére se
disloque et évolue en une trainée de treés petites inclusions allongées ce qui provoque une
diminution du volume de 1'inclusion. Par ailleurs, a cause de la contrainie uniaxiale la
surface chaude de ['inclusion, dite face de migration, a tendance a s'étendre
perpendiculairement a la contrainte principale qui coincide également avec la direction de la
migration.

Au niveau des joints de grains restés ouverts les inclusions perdent une grande partie
de leur contenu en saumures. Le volume de saumure perdu est remplacé par un volume
equivalent de gaz (air humide vraisemblablemeni). Ceci entraine la formation d'une bulle
qui peut occuper la majeure partie de l'inclusion. Ces inclusions devenus biphasiques
migrent ensuite dans la direction du gradient mais dans le sens opposé a la source de
chaleur. On constate que ces inclusions prennent alors souvent une forme en haltére
(fig. 57). Ce phénomene est connu par les spécialistes qui s'intéressent aux inclusions
fluides sous 1'appeliation de division par étranglement ou "necking-down".

Les clichés photographiques de la figure 58 illustrent la migration d'une inclusion a
travers un joint de grain. Ce phénomeéne, rarement observé dans les études antérieures de
thermomigration, est sans doute favorisé ici par I'existence d'un fort degré d'humidité.
Celui-ci permet, deés le début de la phase humide de I'essai, d'une part de conserver les
saumures résiduelles a l'intérieur des joints semi-ouverts et d'autre part de reconstituer
progressivement un film fluide quasi continu dans les joints peu ou pas ouverts mais
accessibles & la vapeur d'eau. Certains joints retrouvent ainsi un état de saturation de leur
porosité. Lorsqu'une inclusion, lors de sa thermomigration, parvient au joint ainsi rempli
de saumure, méme si un certain échange de saumures s'effectue, elle ne s’y vide pas et ne
se remplit pas partiellement de gaz. Ceci lui permet de traverser l'espace de wes faible
épaisseur qui sépare les deux cristaux de halite, puis de poursuivre sa migration a travers le
second cristal.
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Ce phénoméne a été observé pour l'inclusion (fig. 58 repére b) dont on a observé le
passage du cristal de halite situé & droite du joint de grain (repére a) au cristal siué a
gauche de celui-cl.

-gradT

Figure 56 : Clichés photographiques montrant |'aspect avant et apres un essal
avec gradient thermique de deux inclusions fluides dans un cristal de
halite du sel laiteux du Bassin Bressan (échantillon 1 4). Pendant leur
migration les inclusions ont changé de forme notamment leur face
arriére qui devient irréguliére et rugueuse.

Figure 57 : Clichés photographiques montrant 1'influence d'un joint ouvert entre
deux cristaux de halite sur la thermomigration des inclusions fluides
dans 1'échantilion L4 de sel laiteux lors d'un essai avec gradient
thermique. Au contact du joint, les inclusions perdent une partie de
leurs saumures qui est remplacée par une bulle de gaz. Ces inclusions
devenues biphasiques peuvent ensuite migrer dans le sens opposé a la
source de chaleur.

A droite: cristal de halite laiteuse; a gauche: cristal de halite limpide.
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Figure 58 : Clichés photographiques mettant en évidence la traversée d 'un joint
(repere a) entre deux cristaux de halite par une inclusions fluide en
migration (repére b) lors d'un essai en microcellule avec gradient
thermique (€échantillon L4 de sel laiteux). Sous l'action de !'humdité
(80%) le joint devient saturé en saumures ce qui favorise la traversée
de I'inclusion.

Un facteur important dans la migration des inclusions a travers un joint est
1'orientation cristalline relative des deux cristaux voisins. Il a ét¢ constaté que la migration
d'un cristal a 'autre est d'autant plus facile que leurs orientations cristallines sont proches
I'une de 1'autre. Ce phénomene de migration de saumures a travers des joints de grains de
halite a été également mis en évidence lors d'un essai de chauffe sur le sel gemme in situ

{Lebrun, 1993).
3. Comportement des inclusions intercristailines.

Les inclusions intercristallines au sens strict sont situées dans les joints de grains o
elles ont été piégées lors de la sédimentation ou lors de la diagenése du sel gemme.
D'autres types d'inclusions présentes également dans des discontinuités de tvpe planaire
créées dans la halite lors de déformations postérieures a 1'enfouissement de la formation
salifére présentent des caractéres communs avec les inclusions intercristallines aux sens
strict. C'est par exemple le cas des inclusions contenues dans les fissures et les clivages.
Ces inclusions intercristallines sont de forme variable, sphérique ou allongée et sont
souvent dispersées sur toute la surface du joint dont elles ne couvrent généralement qu'une
faible partie.

En l'absence de gradient thermique, dans presque toutes les discontinuités de type
planaire peu ouvertes, on constate que sous l'effet d'un degré d'humidité relative élevé les
inclusions intercristallines (au sens large) s'étendent en surface sans direction privilégiée et
que des films quasi continus de saumures tendent & se reconstifuer.

Dans 1'essai avec gradient et degré d'bumidité €levé 1'évolution est un peu différente.
Un des cas les plus intéressants est celui ot une discontinuité de type planaire est orientée
avec une faible obliquité par rapport au gradient thermique. On observe (fig. 59) que les
inclusions intercristallines qui se trouvent dans la discontinuité s'allongent dans la direction
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du gradient. jusqu'a se toucher et coalescer dans certains cas. On observe également une
migration trés lente de certaines inclusions dans le plan de la discontinuité en direction de la
source de chaleur.

s t=15j
-gradT

Figure 59 : Clichés photographiques mettant en évidence |'évolution d'inclusions
fluides disposées dans un plan de clivage ouvert, subparaliéle au
gradient de température lors d'un essai en microcellule (échantillon
L4 de sel laiteux). Les inclusions s'allongent dans la direction du
gradient; certaines tendent a migrer lentement vers la source de
chaleur.

Nous n'avons pas observé dans cet essai sous gradient thermique de transformation
sous l'effet de la thermomigration, d'inclusions intercristallines en inclusions
intracristallines. Ce cas de figure peut cependant étre envisage puisqu'il est relativement
proche du cas bien réel d'inclusions fluides intracristaliines qui parviennent a traverser des
joints de grains.

4. Conclusions.

Sous influence de 1'humidité, les joints de grains sont susceptibles de se saturer en
saumures. Cet état qui est voisin de celui du sel naturel, semble faciliter le passage des
inclusions au travers des joints sous 'effet d'un gradient thermique. De méme les saumures
intercristallines semblent étre mobiles lorsque le joint qui les contient est faiblement oblique
par rapport au gradient thermique.
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TROISIEME PARTIE: INTERPRETATION ET
SYNTHESE
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Chapitre 6

Interaction des principaux parameétres conditionnant
l'influence de I'humidité sur la déformation du sel.

L'analyse comparative de 1'évolution texturale et microstructurale en cours de
déformation des divers types de sel gemme permet d'interpréter les différents
comportements observés et de déterminer les mécanismes qui sont 2 l'origine de la
déformation des roches halitiques sous I'action de 1'humidité. Cette interprétation comporte
trois étapes:

-analyse de l'influence de la microstructure a I'échelle des cristaux de halite sur la
déformation des différents types de sel gemme;

-analyse des mécanismes qui résultent de I'action mutuelle de la texture et de
I"humidité;

-étude de I'influence des conditions environnementales notamment du couple
température-humidité.

1. Influence de la microstructure des cristaux de halite sur la ductilité du sel gemme.

Le modele théorique de déformation des cristaux de halite généralement admis ne
permet pas d'expliquer les différences remarquables de ductilité observées dans les
lithofaciés de sel gemme a faible teneur en minéraux non halitiques : sel limpide, laiteux et
hyperlaiteux du Bassin Bressan et sel de dome de la mine d'Asse. L'étude de 1'évolution de
quelques marqueurs microstructuraux, notamment des inclusions fluides et solides et des
microstructures des grains de halite, a permis de mieux appréhender la déformation d'un
cristal de halite qui differe d'un lithofaciés & l'autre. Il convient ici d'interpréter et
d'approfondir cette liaison que l'étude expérimentale a mise en évidence. Il s'agit d'une
interprétation microstructurale qui ne prend en compte ni la dimension ni la morphologie du
cristal.

L'étude fine des cristaux de halite dans les différents types de sel gemme étdiés
permet de distinguer trois microstructures cristallines différentes (fig.60).

1.1. Le cristal de halite limpide.

Ce type de cristaux de halite constitue la zone limpide des deux échantillons L1 et 1.2
ainst que certains phénoblastes des échantillons P1 et P2 du sel phénoblastique du Bassin
Bressan. Excepté quelques rares inclusions solides ou fluides isolées, ces cristaux sont
quasiment limpides et leur microstructure s'approche de celle d'un cristal de halite parfait.
Un tel cristal, en raison de ses systémes de glissement, peut étre schématiquement subdivisé
en plusieurs types de "domaines" ou "cellules” de déformation homogéne qui sont
(fig. 60A):

-le domaine a glissements simples dont la déformation est parfaitement homogéne;

-la bande de cisaillement entre domaines a sens de glissement opposés;

-le domaine a glisscments croisés qui se situe a I'intersection de deux bandes & sens
de glissement obliques 1'une par rapport a 1'autre;

-le domaine a 1'intersection entre deux bandes de cisaillement.
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Figure 60 : représentation shématique de l'influence de la microstructure
sur fa ductilité des cristaux de halite provenant des différents
types de sel gemme.

A. cristal de halite limpide
B. cristal de halite laiteuse
C. cristal de halite recristallisée
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Ce dernier type de domaine posséde un fonctionnement trés compiexe, le
déplacement des dislocations doit nécessairement s'y faire par "a coups”. Les incréments de
déplacement se font dans I'une des douze directions de glissement possibles les unes aprés
les autres d'ou une vitesse de déformation vraisemblablement plus faible. La déformation
globale du cristal est limitée par le nombre et 1'étendue des domaines de ce type.

En raison de cette subdivision, la rapide accommodation de la déformation entre
cristaux  voisins est limitée, particuliérement en présence de cristaux d'orientations
différentes. En conséquence, la déformation d'un polycristal constitué de ce type de
cristaux est la résultante de deux mécanismes:

-la déformation plastique (fluage) par migration de dislocations conditionnée par la
ductilité du cristal qui est voisine de celle du réseau cristallin de 1a halite pure;

-les déformations fragiles (microfissuration et ouverture de joints) qui résulte de la
faible accommodation de la déformation enire cristaux de halite.

1.2. Le cristal de halite laiteuse.

Il s'agit des cristaux de halite contenant en abondance des inclusions fluides. Deux
cas peuvent étre distingués:

-le cristal formé par un coeur laiteux ou se concentrent les inclusions fluides et une
bordure limpide formée par la halite limpide de cimentation. Ce type de cristaux
forme la partie laiteuse des échantillons L1 et L2;

-les cristaux contenant des inclusions fluides réparties sur la quasi-totalité de leur
volume et que !'on rencontre dans I'échantillon de sel hyperlaiteux L3.

Dans ces cristaux les inclusions fluides ont une grande influence sur la déformation.
La disssolution et la précipitation de NaCl aux parois de chaque inclusion fluide facilitent
un réarrangement libre des atomes dans le cristal. L'inclusion fluide agit simultanément
mais dans des directions différentes comme source et puits de dislocations. Il en résulte une
multiplication des domaines de déformation au sein du cristal. Chaque inclusion fluide a de
plus la possibilité de redistribuer les déplacements de matiére au sein du cristal de halite
dans plusieurs directions sans faire intervenir d'autres directions élémentaires de
glissements que celles du systéme classique {110} <110> qui sont au nombre de 12
(fig. 60B). Cette microstructure a deux conséquences:

-la ductilité du cristal individuel augmente contribuant a une déformation nettement
plus plastique que celle du cristal parfait;

-entre cristaux voisins 1'accommodation de la déformation est plus facile. Il en résulte
que la fissuration et 1'ouverture des joints sont rares.

ce comporiement est vrai pour le cristal laiteux contenant des inclusions fluides
réparties sur tout son volume. Dans le cas d'un cristal ou seul le coeur est laiteux il faut
s'attendre a une déformation plus hétérogéne du fait que le centre du cristal est plus ductile
que sa bordure.

1.3. Le cristal de halite recristallisée.

Ce type de cristal de halite est présent dans le sel de dome de la mine d'Asse ou il
constitue 1'essentiel de la roche. D'un point de vue microstructural il se caractérise par sa
richesse en inclusions solides éparpiliées dans tout son volume et a la surface de ses joints.
Cette structure est semblable a celle de certains matériaux composites pour lesquels on
recherche une rigidité plus élevée. Lors de la déformation du cristal ces inclusions solides
constifuent des obstacles & la propagation de la déformation par glissement de dislocations
(fig. 60C). La redistribution de la matiére par déformation des domaines dans différentes

-95 -



directions nécessite la rupture des inclusions solides ou leur déchaussement. Il en résulte un
écrouissage du matériau ("particle hardening") qui fait que la ductilité de ce type de cristal
est inférieure A celle du cristal parfait (Hunsche et Schulze, 1993). Par ailleurs
I'accommodation de la déformation entre cristaux voisins est rendue plus difficile ce qui
favorise I'apparition des mécanismes fragiles notamment 1'ouverture des joints entre
cristaux de halite.

2. Analyse de I'action mutuelle de la texture et de I'humidité.

L'étude expérimentale a mis en évidence que i'action mutuelle de la texture des
échantillons de sel gemme et du couple température-humidité détermine la nature et
['ampleur des mécanismes.

Le tableau 4 vécapitule les différents éléments de texture ¢étudiés, leurs
comportements a sec et sous 1'action de |"humidité ainsi que les conséquences probables de
ces comportements sur la déformation a I'échelle du massif.

Le tableau 5 est la synthése des principaux paramétres texturaux qui caractérisent un
polycristal de halite et de leur influence sur la déformation notamment sous l'action de

['humidité.

Mécanismes Mécanismes Conséquences probables
Elément texctural engendrés en engendrés en & échelie du massif
absence d’humidité| présence d’humidité en présence d’humidité
Glissement Rupture
Cisaillement Ouverture Augmentation de la porosité
Joints de grains | Fluage Microstylolitisation Augmentation de la perméabilité
Hydrolyse de NaCl Attaque des carbonates par HC!
Inclusions fluides | Guillochage Migration & travers Transfert de saumures
intracristallines | Migration intra- joints saturés dans le massif
-granulaire
fluides Evaporation Reconstitution de Saturation du milieu poreux
intercristallins | Expuision films de saumure Transfert de saumures
Saturation
Matrice Microfissuration Hydratation de Gonflement
microporeuse fanhydrite Rupiure
individuaiisée Gonflement Augmentaion de la porosité
Fissuration et de la perméabilité
| Hydratation des
Ecrouissage inclusions d'anhydrite | Augmentation de la porosité
inclusions solides 1 Clivages dans les joints
Ouverture de joints

Tableau 4 : Récapitulation des différents éléments texturaux et de leur influence
sur la déformation du sel gemme notamment sous 1'action de

1"humidité.
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Parameétre fextural Rote dans la déformation sous
Vaction de "humidité

Dimension Détermine la surface de joints acoessible a Phumidité
Granulométrie Accomodation de la déformation
Classement Homogénéité de la déformation
Mécanismes plastiques

Forme geomeétrique | Glissement grain sur grain
Ouverture de joints de grains

Morphologie Orientation Plan de faiblesse
préferentielle | Ouverture de joints de grains
Glissement grain sur grain

Rugosité et Déformation plastique au voisinage des joints
interpénetration | Microstylolitisation

Anisotropie Accomodation de la déformation
cristaliine Mécanismes plastiques

Tableau 5 : Récapitulation des principaux parametres texturaux et de leur
influence sur la déformation du sel gemme sous ['action de
1"humidité.

2.1. Interprétation de la déformation au niveau des joints de grains.

L'étude expérimentale a mis en évidence que l'action de I'humidit¢ sur la
déformation se passe & !'intérieur ou au voisinage des joints de grains ou des films de
saumures peuvent se reconstituer. Cette action se traduit principalement par des glissements
grain sur grain dans le sel de dome. Dans les sel laiteux ce sont les mécanismes de
microstylolitisation et de cisaillement par déformation plastique des cristaux au voisinage
des joints qui prédominent. Ces différences de comportement ont €té attribuées
essentiellement 4 la morphologie et & 1'état de surface des joints de grains. il convient ici
d'interpréter plus finement ce phénomene.

Dans le cas d'un joint de grain planaire et 4 faible rugosité 1'action de 1'humidité se
manifeste aprés la disparition des points d'ancrage faiblement résistants par dissolution et
cisaillement et une lubrification qui se traduit par un glissement libre grain sur grain. Dans
la réalité un joint de grain n'est pas un plan parfait et de ce fait le taux de glissement est
déterminé par la forme du joint et la présence éventuelle d'obstacles (inclusions solides,
jonctions entre grains, grains voisins). Ces incompatibilités génerent des processus
d'accommodation qui vont controler le taux de glissement.
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Selon Raj (1971) trois processus d'accommodation sont possibles:

-Accomodation élastique par accumulation de contraintes au niveau des obstacles dans
le joint de grain (zones de courbure, aspérités.. ). Ces contraintes s'opposent au glissement
qui ralentit jusqu'a I'arrét.

-Accommodarion par déformation plastique par mouvement de disiocations des
cristaux au voisinage du joint. Ce processus intervient quand des contraintes suffisamment
grandes se développent dans les cristaux.

-Accomodation par diffusion de matiere des zones en compression vers les zones en
tension dans le joint de grain. Dans le cas du sel gemme ce processus n'est autre gue celui
de la dissolution-cristallisation ou "pressure solution". Ce processus intervient notamment a

haute température.

On peut penser que dans les conditions de nos essais, la déformation du sel de déme
sous l'action de 1'humidité est un glissement contr0lé par une accomodation de type
¢lastique. Dans ce cas I'humidité joue essentiellement le réle de lubrifiant. Le taux de
déformation par ce mécanisme dépend des parameétres caractérisant le joint de grain et son
contenu (épaisseur, forme, viscosité du fluide), des caractéristiques mécaniques du matériau
(module d'Young, coefficient de Poisson) et du champ de contrainte imposé (contrainte de
cisatllement).

La figure 61 montre un type de joint en "dents de scie” fréquemment rencontré dans
le sel de déme. Les facettes de ce joint ont une grande planéité et une faible rugosité. La
contrainte de cisaillement appliguée provoque sous l'action de 1'humidité un glissement au
niveau du joint. Ce glissement est essentiellement conirdlé par la forme en dents de scie du
joint, Ia présence d'autres joints de grains au niveau des jonctions triples et la présence des
inclusions solides.

jonction

E triple

— . /__grain de
: . ——— halite

joint de
grains

Figure 61 : Représentation schématique de la déformation par glissement au
niveau d'un joint en dents de scie dans le sel de dome de la mine

d' Asse.

Cette accomodation du glissement se traduit par l'accumulation de contraintes
normales qui agissent perpendiculairement au joint et s'opposent au glissement. Ces
contraintes se concentrent particuliérement au niveau des obstacles au glissement c¢'est le
cas des aspérités dans le joint ou celui des points de changement brusque d'inclinaison. Le
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glissement continue en ralentissant jusqu'a l'arrét final au moment ou la composante
horizontale de la contrainte normale équilibre la contrainte de cisaillement.

Dans le sel laiteux du Bassin Bressan, Le cisaillement d'une paire de grains de halite
sous l'action du couple température-humidité est accommodé d'une part par une
déformation piastique en "bande de cisaillement" de la halite située au voisinage immédiat
du joint entre les deux grains et d'autre part par une possible diffusion de matiére grice au
mécanisme de dissolution-cristallisation. 1i semble qu'en présence d'humidité la mobilité
des dislocations soit tres grande au voisinage des joints de grains. Ce phénoméne est
semblable & celui observé, que ce soit en conditions seéches ou en conditions humides, i
proximité des inclusions fluides intercristallines. Le film quasi continu de saumures qui se
reconstitue en conditions humides dans les ouvertures aux joints de grains semble permettre
un fonctionnement tres actif en source et/ou en puits de dislocations des surfaces des grains
de halite en accroissant ainsi la ductilité déja trés forte du sel laiteux.

L'intervention simultanée des deux mécanismes déformation plastique et
dissolution-cristallisation laisse penser au modeéle de fluage par le couple
plasticité-dissolution proposé par Pharr et Ashby (1983). 11 s’agit d'une déformation faisant
mntervenir de facon active les joints de grains et leur voisinage. Elle est basée sur une
alternance de processus de plasticité et de dissolution (fig. 62). Au niveau des joints de
grains le liquide de faible angle de mouillage pénctre et érode les jonctions qui existent
entre deux grains voisins. La contrainte dans les jonctions augmenie au fur et 4 mesure que
leurs sections diminuent jusqu'a un point d'équilibre ou la déformation plastique des deux
grains apparait et permet de nouveau le développement des jonctions. Ce couple
plasticité-dissolution entraine une déformation stationnaire.

halite

3
N3 gran de
}

saudimure

zone a grande
% déformation
\T plastigue

Figure 62 : Représentation schématique en trois étapes de la déformation au
niveau d'un joint de grains par le mécanisme plasticité-dissolution
(d'apres Pharr et Ashby, 1983).
1: déformation plastique; 2. dissolution;, 3: déformation plastique
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2.2. Autres réactions physico-chimiques dues a ['bumidité.

En plus de la dissolution-cristallisation deux autres réactions physico-chimiques dues
a 1'humidité sont a envisager: ['hydratation de I'anhydrite et I'hydrolyse de Ia halite.

2.2.1. Hydratation de 1'anhydrite.

L'étude expérimentale a mis en évidence la réaction de I'hydratation de 1'anhydrite en
gypse dans le sel phénoblastique sous 1'action de l'humidité¢ et de la température. Cette
hydratation s'accompagne d'un gonflement important conduisant a la dégradation du
matériau voire méme a sa rupture. La réaction s'exprime comme suit:

CaSO, + 2H,0 ==> CaS0,,2H,0

Ce phénomene est assez connu dans le domaine de construction des tunnels ou il peut
poser de sérieux problémes. En effet, étant donné la différence notable des masses
volumiques des deux minéraux, anhydrite (2,98 g.cm3) et gypse (2,32 g.cm-3) cette
réaction s'accompagne toujours d'un gonflement important d'environ 30% du volume initial
de l'anhydrite. II en résulte qu'a proximité des tunnels ou galeries souterraines ce
gonflement pourrait avolr des conséquences indésirables allant de la création d’un milieu
poreux et perméable jusqu'a 1'éclatement des parois.

Ragai (1988) a étudié Ia réaction de déshydratation du gypse sous basse et haute
température. Cette réaction conduit dans un premier temps a ia formation de 1'hémihydrate
(CaS0O,,1/2H;0) ou de 1'anhydrite soluble («-CaSQO,) qui s1 le chauffage est maintenu se
transforme en anhydrite naturelle (B-CaSO,). La réaction est controlée par le couple
température-humidité. Le point de transformation du gypse en hémihydrate est 97°C. Danps
une atmosphere de faible taux d'humidité relative la déshydratation du gypse a lieu a des
températures plus faibles. La présence de minéraux tels que les silicates ou la calcite
contribue a retarder la déshydratation du gypse.

Selon Ragai, la cinétigue et le mécanisme de la réaction paraissent étre associ€s a la
diffusion des molécules d'eau a travers le produit solide CaSO,. Ainsi le taux élevé de
déshydratation du gypse observé sous 400°C s'explique probablement par la vitesse de
diffusion élevée des molécules d'eau 2 de telles températures.

Ces résultats sont compatibles avec ceux obtenus lors de notre étude expérimentale.
L'hydratation de 1'anhydrite est controlée par le taux d'humidité relative et est accélérée par
une légére augmentation de température. Par ailleurs la présence de la calcite dans le sel
phénoblastique est de nature a activer la réaction.

2.2.2. Hydrolyse de la halite.

Une érude expérimentale réalisée an CGI a mis en évidence une réponse du sel
gemme a l'action de la vapeur d'eau aboutissant & la libération du gaz chlorhydrique
notamment dans le cas du sel phénoblastique. Cette réaction d'hydrolyse du NaCl
s'exprime de la maniére suivante:

NaCl + H,0, <==> NaOH + HCl,

Le calcul des enthalpies libres pour des températures entre 0 et 1400°C montre que
dans le cas de NaCl solide (halite), 1'équilibre est toujours déplacé vers la gauche et il ne
peut y avoir de libération de HCl. En revanche dans le cas de NaCl gazeux les enthalpies
sont négatives pour des températures inférieures a 325°C, 1'équilibre est alors déplacé vers
la droite et la libération de HCI a lieu.
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La cinétique de la réaction dépend donc de la pression partielle de NaCl gazeux d'oi
une réaction plutdt lente. On constate que la présence d'adjuvants peut accélérer
considérablement cette réaction. Le cas le plus connu est celui de Si0, (quartz) qui dans la
réaction neutralise la soude en formant un silicate sodique.

2NaCl + Si0, + H,0, <==> Na,8i0; + 2HC],

Le bilan thermodynamique montre de plus qu'en présence de 510, a 150°C ['enthalpie
fournie par la réaction est 4 fois celle de la réaction sans adjuvant ce qui facilite
I'hydrolyse.

Malgré la cinétique lente de 1'hydrolyse de la halite, la libération de HCI est un
phénoméne a prendre en considération dans les études du comportement thermomécanique
du sel gemme particulierement en présence de 1'humidité, vus les volumes disponibles de
halite, les guantités de vapeur d'eau mobilisables et les durées mises en jeu. Par ailleurs la
présence de minéraux non halitiques dans le sel gemme, parfois en forte teneur comme
c'est le cas dans le sel phénoblastique, est susceptible de contribuer considérablement &
accélérer cette réaction.

La libération du gaz chlorhydrique est particulierement indésirable dans le cas d'un
stockage souterrain de déchets radioactifs dans le sel gemme. En effet le HCl gazeux
pourrait attaquer les phases carbonatées abondamment présentes dans le sel phénoblastique.
Par ailleurs, migrant par les fissures qui sont d'autant plus nombreuses que 1'on est proche
des puits ou galeries de stockage, le HCl gazeux aura tendance 2 diffuser vers les
conteneurs et contribuer avec le temps a leur corrosion.

2.3. Proposition d'un modéle de transfert de saumures.

Le transfert de saumures est un aspect important a considérer dans I'étude du
comportement de certains types de sel gemme riches en inclusions fluides comme le sel
laiteux du Bassin Bressan. L'étude expérimentale a mis en évidence que le mouvement des
saumures est possible notamment sous 1'action de gradient thermique. Ce phénomene de
thermomigration déja bien connu 2 1'échelle du grain de halite semble pouvoir étre étendu a
une migration continue de grain en grain des fluides a travers le sel gemme sous 1'action de
I'humidité. En effet celle-ci contribue a la saturation des joints de grains qui n'agissent plus
comme un barrage a 1a migration des inclusions fluides.

Dans un milieu parfaitement saturé, on peut imaginer que localement le transfert des
saumures résulte de plusieurs types de migration de saumures (fig. 63). Sous l'effet du
gradient thermique les saumures intracristaliines migrent vers la source de chaleur. Les
saumures réussissent a traverser les joints de grains fermés ou semi-ouverts parfaitement
saturés et peuvent ainsi continuer leur migration de grain en grain. En cas de joints ouverts
les inclusions déversent leur contenu dans la porosité. Si le milieu poreux est interconnecté
un écoulement des saumures est probable le long des joints de grains dans la direction de la
source de chaleur.

La combinaison de ces différents types de migration a 1'échelle locale peut contribuer
a un mouvement important de saumures puis de vapeur d'eau a 'échelle du massif vers une
galerie ou serait entreposée une puissante source de chaleur ce qui est le cas dans une
galerie de stockage de déchets radioactifs.
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grain de halite

——inclusion fluide

sqaumure

Figure 63 : Représentation schématique des différents types de migration de
saumures sous gradient thermique dans le sel laiteux du Bassin
Bressan.
1. migration iniragranulaive
2. migration de grain a grain
3. migration et déversement dans un joint ouvert
4. migration dans le milieu poreux

3. Influence du couple température-humidité.

Dans un joint entre deux cristaux de halite soumis a4 une certaine contrainte, 1'action
de 1'humidité dépend de 1l'épaisseur du joint ainsi que de la température du fait de
1'équilibre halite-saumure-vapeur. La figure 64 illustre de facon schématique une possibilité
de variation de cet &quilibre le long d'un joint de grain et montre 1'action qui en résulte sur
les parois des grains de halite.

A basse température, a l'équilibre, la vapeur d'eau s'adsorbe voire méme. si
I'équilibre capillaire le permet, se condense sur les parois d'un joint ouvert ce gui contribue
a la formation d'un film de saumure. Ce contact halite-saumure permet le déclenchement
des mécanismes de dissolution sous pression au niveau des jonctions solides entre les deux
cristaux de halite séparés par le joint de grains et permet un transfert de matiére d'un
endroit a 'autre au travers du film de saumure. Dans le cas d'un joint dont 1'épaisseur est
irés faible ou encore dans le cas de vides & faible rayon de courbure, les équilibres
capillaires peuvent empécher 1'évaporation de la saumure permettant ainsi la condensation
de la vapeur d'eau dans les ménisques.
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Figure 64 : Représentation schématique de 1'influence du couple
température-humidité dans un joint d'épaisseur variable entre deux

cristaux de halite.
A. équilibre capillaire
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A haute température, dans le joint ouvert l'évaporation est totale et la vapeur d'eau
est en contact avec la halite. De cette vapeur, les molécules d'eau viennent s'adsorber sur la
paroi de la halite contribuant éventuellement d un déplacement d'atomes de NaCl a trés
petite échelle.

4. Conclusions.

Les réponses microstructurales et texturales des échantillons aux variations du couple
température-humidité déterminent les mécanismes qui contrblent la déformation du sel
gemme. La ductilité des cristaux de sel gemme est fortement influencée par leur contenu en
inclusions solides et/ou liquides. L'action de !'humidit€ sur le sel de déme se traduit au
niveau des joints par le mécanisme de lubrification-glissement contrélé par la morphologie
des joints de grains. Dans le sel laiteux, !'accommodation a un cisaillement local provoqué
est facilement réalisée d'une part par la déformation plastique au voisinage des joints de
grains et d'autre part par la diffusion de matiére par dissolution-cristallisation.

L'hyvdratation de 1'anhydrite en gypse, 1'hydrolyse de la halite et la thermomigration
des fluides sont des mécanismes indésirables qui résultent de I'action du couple
température-humidité. Il est indispensable de considérer 1'impact de ces mécanismes sur la
déformation du sel gemme 2 1'échelie du massif notamment dans le cas d'une galerie de
stockage souterrain de déchets radioactifs. C'est ['objet du dernier chapitre.
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Chapitre 7

Apport de 1'étude a la prévision de la répartition et de
I'évolution des mécanismes de déformation du sel gemme
autour d'une galerie en présence de chaleur et d"humidité.

L'érude expérimentale réalisée prend en compte le couplage des principaux
parameétres qui sont censés agir dans un massif de sel gemme autour d'une galerie ou un
puits dont les parois sont en présence de chaleur et d'humidité comme c'est le cas par
exemple dans une galerie de stockage de déchets radioactifs. L'interprétation des résultats
expérimentaux a permis d'identifier les principaux mécanismes qui régissent la déformation
de différents types de sel gemme dans de telles conditions. Bien que ces mécanismes aient
été déterminés sur des échantillons de petites dimensions présentant quelques artefacts et
dans des conditions d'essais de laboratoire, ils fournissent cependant des éléments qui
peuvent aider a Ia prévision du comportement du sel gemme a l'échelle d'une galerie
souterraine de stockage. Cette approche est inspirée d'une application d'un type voisin aux
tunnels par Cristescu et Hunsche (1993).

D'un point de vue mécanique, l'excavation d'une galerie dans un massif de sel
gemme conduit & |'apparition autour de cette galerie de trois domaines de déformation dont
le comportement sous 1'action de la température et 1'humidit¢ est différent. A partir de
1'axe de la galerie on rencontre successivement un domaine de rupture, un domaine dilatant
et un domaine compressible (fig. 65). L'épaisseur de ces zones dépend essentiellement de la
profondeur de la galerie et éventuellement de la température. A titre indicatif 1'épaisseur du
domaine de rupture est environ deux tiers du rayon de la galerie et I'épaisseur du domaine
dilatant est plus de deux fois le rayon de la galerie. Pour des conditions identiques de
température et d'humidité 1'évolution prévisible de la déformation 2 1'intérieur de chacun de
ces trois domaines est fonction du type de sel gemme constituant le massif et
particulierement de ses caractéristiques texturales et microstructurales.

//f ‘\
— .
//// \
// \
~ N .
i = domaine
e . compressible
/// \\\
y; ~\
N\
domaine \ .
" domaine ditatant
,// de rupture N

source de
chaleur

\

paroi de
ia galerie

Figure 65 : Représentation schématique des domaines de déformation d'un massif
de sel gemme autour d'une galerie en présence de chaleur et
d'humidité (d'apres Cristescu et Hunsche, 1993).
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Les figures 66, 67 et 68 représentent de facon schématique les évolutions prévisibles
pour chacun des trois types de sel gemme étudiés: sel laiteux et phénoblastique du Bassin
Bressan et sel de dome de la mine d'Asse.

1. Sel laiteux du Bassin Bressan.

La figure 66 est une représentation schématique des différents mécanismes de
déformation qui sont susceptibles d'agir autour d'une galerie dans le sel laiteux. La zone de
rupture définie en figure 65 est vraisemblablement imparfaitement définie et la fissuration
distribuée de facon hétérogéne pour des raisons discutées auparavant (rugosité des joints,
interpénétration des grains de halite, granulométrie, etc.). Dans ce domaine 1'humidité de
I'atmospheére joue un réle important. Son action au niveau des joints de grains se traduit par
un cisaillement accommodé le plus souvent par des glissements grain sur grain, des
ouvertures de joints et une déformation plastique au voisinage des joints. Cependant la forte
ductilité de la halite et la solidité des jonctions entre grains voisins favorisent localement le
développement de la microstylolitisation au niveau de certaines jonctions oll se concentrent
les contraintes. La migration des inclusions fluides intracristallines est trés active sous
I'effet d'un fort gradient thermique. Ces inclusions fluides se déversent dans les joints de
grains ouverts sans pouvoir toutefois les remplir totalement du fait de la grande différence
entre les volumes mis en jeu. Au niveau de ces joints ouverts, dans la partie la plus chaude
du massif ot 1'évaporation est active, en raison de la grande surface de contact entre la
vapeur d'eau et la halite, la réaction d'hydrolyse du NaCl donne lieu 2 un dégagement de
HCL

domaine de rupture l domaine dilatant ' domaine compressible

INJIEYD 3P N0

ouverture de joinis | fluage cristallin

glissement grain sur grain } microstylolitisation | thermomigration réduite
fluage cristaliin thermomigration

thermomigration ] drainage de saumures |

drainage de saumures glissement grain sur grain |

microstylolitisation {ocale i
hydrolyse de NaCl i I

Figure 66 : Représentation schématique de la répartition des mécanismes de
déformation d'un massif de sel laiteux autour d‘une galerie dont les
parois sont en présence de chaleur et d humidité.

1. halitze; 2. saumures
i inclusion fluide; s: microstylolite
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Dans le domaine dilatant, le mécanisme de fluage par glissement de dislocations est
actif, conditionné par la forte ductilité des cristaux et le confinement relatif de ce domaine.
L'humidité de ['atmosphere parvient a pénétrer les joints de grains partiellement ouverts et
contribue a la saturation de ceux-ci par la reconstitution de films de saumure. Ces saumures
intercristallines déclenchent le processus de dissolution-cristallisation qui se manifeste par
le développement de la microstylolitisation au niveau des joints de grains qui subissent une
compression. Par ailleurs ces saumures favorisent la thermomigration des fluides a plus
grand échelle: les inclusions fluides intracristallines en migration parviennent a traverser les
joints de grains saturés. D'aprés Le Cléac’h (1991) la vitesse de migration des inclusions
fluides dans le sel laiteux est proportionnelle a la surface de leur faces chaudes Ia ou se
produit la dissolution de la halite. Pour un gradient thermique moyen de 2°C.cm!, la
vitesse est (en um/h) : V = 4,2.10%6a2, a étant la longueur initiale de la face chaude
exprimée en pum. Les fluides intercristallins tendent a se mobiliser et 2 migrer dans le
milieu poreux. Tous ces mouvements de fluides pourraient conduire a un transfert de
saumures vers le domaine de rupture ou elles peuvent ensuite s'évaporer.

Dans le domaine compressible ie fluage par migration de dislocations de la halite est
le mécanisme qui domine. Il est favorisé par la forte ductilité des cristaux, le confinement
total du domaine et une texture polycristalline tres favorable. La dissolution-cristallisation
est active au niveau des joints de grains saturés en saumures. La migration des inclusions
fluides continue a se faire mais a vitesse moyenne trés petite étant donné que le gradient
thermique s'affaiblit en fonction de la distance 4 la source de chaleur.

2. Sel phénoblastique du Bassin Bressan.

La figure 67 représente schématiquement la répartition probable des mécanismes de
déformation d'un massif de sel phénoblastique autour d'unme galerie. Dans la zone de
rupture la dégradation du matériau est rapide et intense. L'hétérogénéité mécanique et le
contraste des dilatations thermiques entre les différents minéraux accentuent Ia
microfissuration et les ouvertures de joints de grains ce qui fragilise le matériau et conduit a
'augmentation de sa porosité et de sa perméabilité. Par ailleurs dans les zones riches en
matrice carbonatosulfatée microporeuse en plages bien individualisées, 1'hydratation de
I'anhydrite se déclenche sous 1'influence de la température assez élevée et de 1'humidité de
I'atmosphére qui pénétre le milieu poreux. La naissance des cristaux de gypse
s'accompagne d'un gonflement qui selon la teneur en anhydrite peut conduire a une
dégradation intense des parois de la galerie.

Dans les zones riches en matrice carbonatosulfatée en plages a contours diffus et a
halite d'imprégnation, la rupture est beaucoup plus lente et affecte beaucoup moins la
matrice. Elle se manifeste par des ouvertures de joints et des glissements grain sur grain
favorisés par la faible ductilité de la halite qui contient de nombreuses inclusions solides.

Si localement on peut délimiter les deux zones précitées et différencier leur
comportement respectif, a 1'échelle du massif cette répartition semble assez aléatoire. On
doit s'attendre a ce que la déformation totale soit la résultante des deux mécanismes. Dans
tous les cas il est nécessaire de prendre en compte la pression de gonflement due a
I"hydratation de 1'anhydrite en gypse.

Dans le domaine dilatant, la déformation plastique des phénoblastes est favorisée par
une augmentation de confinement dans ce domaine. Cependant 1'hydratation de 1'anhydrite
est assez probable sous l'effet de 1'humidité. Les inclusions fluides intracristallines
présentes dans les phénoblastes migrent sous 1'action du gradient thermique. Localement la
direction de migration est variable mais a 1'échelle du massif on peut penser que les fluides
migrent globalement vers la source de chaleur. les quantités de saumures mises en jeu sont
cependant plus faibles que dans le sel laiteux et la vitesse de migration est inférieure.
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Dans le domaine compressible le fluage de la halite est le mécanisme de déformation
qui prédomine conduisant & une déformation plus homogéne que dans les autres domaines.
cette déformation s'accompagne néanmoins d'une microfissuration au sein des phases non
halitiques.

domaine de rupture domatne dilatant ‘ dormaine compressible

INJ[BYD 3P 20108

fissuration ] fluage cristallin | fuage cristallin
hydratadon de I'anhydrite i microfissuration

suveriure de joints hydratation de I'anhydrite !

Fluage cristallin : thermomigration |

thermomigration glissement grain sur grain

hydrolyse de NaCl ! l

Figure 67 : Représentation schématique de la répartition probable des mécanismes
de déformation d'un massif de sel phénoblastique autour d'une galerie
en présence de chaleur et d"humidité.

1. halite

2. matrice carbonato-sulfatée microporeuse

3. marrice carbonato-sulfatée a halite d’imprégnation
4. nodule d'anhydrite

5. gypse
p: phénoblaste; i: inclusion fluide; c: clivage

3. Sel de dome de 1a mine d'Asse

La figure 68 est une représentation schématique de la répartition probable des
mécanismes de déformation d'un sel de dome tel que celui provenant de la mine d'Asse. A
proximité de la galerie la rupture est facilitée en raison des caractéristiques texturales et
microstructurales discutées auparavant (inclusions solides, planéité des joints de grains,
dimensions, anisotropie de forme). Elle se manifeste par un comportement fragile
(ouvertures de joints de grains et glissements grain sur grain) favorisé par la présence de
I'humidité. Dans les joints ouverts, les baguettes d'anhydrite s'hydratent en gypse et
I'"hydrolyse de la halite par la vapeur d'eau est probable a haute température.

Dans le domaine dilatant le fluage des cristaux de halite est actif mais vu que ce
domaine reste accessible i I'humidité les glissements grain sur grain persistent. La
dissoiution-cristallisation est probable localement au niveau de joints de grains conienant
une quantité suffisante de saumures mais la contribution de ce mécanisme a la déformation
totale demeure trés limitée.
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Figure 68 : Représentation schématique de la répartition probable des mécanismes
de déformation d'un massif de sel de déme autour d'une galerie en
présence de chaleur et d"humidité.

g: grain de halite 5. microstylolite

Dans le domaine compressible le fluage thermomécanique par déformation plastique
des cristaux de halite est le mécanisme prépondérant malgré la faible ductilité due aux
inclusions solides. La parfaite fermeture des joints de grains et ie trés faible contenu en
saumures réduisent au minimum les glissements au niveau des joints de grains, la
déformation est homogéne.

4. Conclusions.

Les résultats de 1'étude expérimentale fournissent des éléments essentiels susceptibles
d'aider a la prévision de la répartition et de ['évolution des mécanismes de déformation du
sel gemme autour d'une galerie souterraine en contact avec la chaleur et 1'"humidité. Trois
zones de déformation sont a distinguer autour d'une telle galerie: le domaine de rupture, le
domaine dilatant et le domaine compressible

Si d'un point de vue thermomécanique le sel laiteux présente un comportement
favorable dans les domaines de rupture et de dilatance, la thermomigration des fluides
active sur 1'ensemble du massif laisse penser a des possibilités de transfert de saumures
vers |'intérieur de la galerie. Inversement le sel de dome présente un comportement avec
une composante fragile défavorable a proximité de la galerie. Plus loin dans le domaine de
confinement la déformation plastique devrait étre cependant trés homogene.

Le sel phénoblastique présente un comportement hétérogéne dans les domaines de

rupture et de dilatance ou la fissuration de la phase non halitique et le gonflement dis a
I'hydratation de 1'anhydrite en gypse sont tres défavorables.
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Cette étude avait pour objecuf d'appréhender le rble de 1'humidité dans le
comportement thermomécanique du sel gemme. La méthode utilisée est basée sur l'analyse
texturale de la déformation. Elle consiste a suivre par observation 1'évolution d'éléments et
parametres texturaux de !'échantillon au cours de sa déformation sous des conditions de
contraintes, de température et d'humidité imposées. Le but est d'identifier les
micromécamismes de déformation du sel gemme en présence d'humidité. On s'est attaché
également a mettre en évidence les éventuelles différences entre le comportement du sel en
conditions "humides™ et en conditions "séches”.

L'observation de I'échantilion est rendue possible par 1'utilisation de la microcellule
CGI qui permet de suivre visuellement la déformation d'une lame de sel gemme de Smm
d'épaisseur, 50 mm de longueur et 40 mm de largeur frettée entre deux lames de verre et
soumise a un effort de compression s'exercant sur ses faces les plus petites. L'étude
expérimentale a été réalisée sur des échantillons de sel laiteux et phénoblastique provenant
du Bassin Bressan et des échantillons de sel recristallisé, de dome, de la mine d'Asse. Une
adaptation de la microcellule CGI a ét€ nécessaire afin de pouvoir conduire les essais en
atmosphere 4 humidité imposée. Les paramétres ainsi controlés durant ces essais sont la
contrainte principale, la température (avec ou sans gradient) et le degré d'humidité
ambiante. Ces conditions imposées sont sensées se rapprocher de maniére réaliste des
conditions susceptibles de se réunir a proximité d'une galerie de stockage de déchets
radioactifs en massif salifere. Les essais comportent deux phases: une phase dite seche,
puis une phase dite humide. Ce déroulement en deux phases a ét€ choisi afin de bien
séparer les effets de la sollicitation thermomécanique de ceux de la sollicitation
hygrométrigue.

Les courbes de déformation montrent qu'une augmentation méme faible du degré
d'humidité relative se traduit toujours par une phase de fluage transitoire dont la vitesse et
I'amplitude dépendent non seulement de 1'incrément du degré d"humidité mais également de
la texture de 1'échantiilon, de 1'état de contrainte et de la température. Cette phase de fluage
transitoire rapide est suivie d'un fluage stationnaire a vitesse de déformation constante.
Pour des conditions identiques de température et de pression cette vitesse est généralement
supéricure a celle du fluage stationnaire qui précéde 1'élévation du degré d'humidité.

Quand on considére la déformation globale des différents types de sel gemme en
atmosphere humide, on constate que le fluage transitoire est plus lent pour le sel laiteux ou
le sel de déme que pour le sel phénoblastique et qu'il est plus rapide pour le sel de dome de
la mine d'Asse que pour le sel laiteux du Bassin Bressan. Si on rapporte la déformation
transitoire au taux de déformation totale de 1'échantillon en phase humide, on constate que
le fluage transitoire est plus important dans le sel de la mine d’'Asse que dans le sel laiteux
du Bassin Bressan.

De maniére générale, les zones riches en halite laiteuse sont plus sensibles a
I'bumidité que celles riches en halite limpide. Le sel phénoblastique présente quant a lui un
comportement variable qui semble fortement li€ & la composition des plages non-halitiques.
Par ailleurs le sel de dome de la mine d'Asse semble etre plus sensible a l'influence de
I'humidité que le sel laiteux du Bassin Bressan.

Les réponses texturales et microstructurales des échantillons aux variations du couple
température-humidité déterminent 1a nature et l'ampleur des mécanismes de déformation.
D'un point de vue microstructural, le contenu des cristaux en inclusions fluides et/ou
solides exerce une grande influence sur leur ductilité. Tandis que dans le sel limpide les
cristaux se déforment a4 la maniére d'un cristal parfait de halite, dans le sel laiteux les
parois d'inclusions fluides, en agissant de maniére active a la fois comme sources et puits
de dislocations, augmentent notablement la ductilité du cristal. Cette ductilité¢ est d'autant
plus forte que le cristal est riche en inclusions fluides et elle est d'antant plus homogéne que
ces inclusions sont uniformément réparties dans le volume cristallin ce qui est le cas des
cristaux du sel hyperlaiteux. Inversement, dans les cristaux du sel de déome ou du sel
phénoblastique, les inclusions solides constituent des obstacles au glissement des
dislocations et affaiblissent donc la ductilité des cristaux.
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La texture de 1'échantillon joue un rdle important. L"humidité agit préférenticllement
au niveau des joints de grains ou elle peut s'adsorber ou se condenser. Ceci permet le
déclenchement de certains mécanismes de déformation spécifiques qui ne peuvent se
développer qu'en conditions humides. Dans les échantillons de sel laiteux et de sel de dome
les observations effectuées lors des phases de fluage transitoire montrent que Ia
morphologie et 1'état de surface des joints entre grains de halite sont les parametres
déterminants. La grande planéité et la trés faible rugosité des joints de grains du sel de
dome implique une faible résistance au cisaillement et & Ja traction des joints de grains par
élimination des points de contacts "durs" du fait de 1'action de 1"humidité. Ceci favorise un
comportement extrémement dilatant et plutdt fragile ol prédominent les glissements grain
sur grain et les ouvertures des joints de grains.

Dans le sel laiteux du Bassin Bressan, la rugosité des joints et les jonctions solides
fortes et nombreuses entre grains voisins empéchent le glissement grain sur grain et
réduisent les possibilités d'ouverture des joints de grains. Le cisaillement d'un couple de
grains de halite se traduit par une déformation plastique en "bande de cisaillement” de la
halite située au voisinage immédiat du joint entre les deux grains. Il semble qu'en présence
d'humidité la mobilité des dislocations soit trés grande au voisinage des joints de grains,
ceux ¢l jouant de maniere active comime sources et puits de dislocations.

Les films de saumures qui se reconstituent progressivement au niveau des joints de
grains sous l'action de 1'humidité déclenchent d'autres modes de déformations et
notamment ceux basés sur le mécanisme de dissolution-cristallisation qui se manifeste par la
microstylolitisation des joints de grains. Ce mécanisme semble assez mineur, dans nos
conditions d'essai, pour le sel de dome. En effet dans ce type de sel, le comportement
dilatant mis en évidence ne favorise pas la microstylolitisation des joints de grains qui n'a
été observée que de facon trés exceptionnelle. Par contre la microstylolitisation des joints
de grains semble beaucoup plus fréquente dans le sel laiteux et ce mécanisme doit intervenir
de facon notable dans le fluage stationnaire. Ceci expliquerait que Ia vitesse de fluage
stationnaire en conditions humides soit notablement supéricure a celle mesurée en
conditions seches.

La reconstitutionn d'un film quasi continu de saumures par imposition d'un degré
élevé d"humidité relative a également une influence certaine sur la migration des inclusions
fluides dans le sel laiteux en présence d'un gradient thermique. On a ainsi pu observer lors
de 1'essai réalisé avec gradient thermique que des inclusions fluides de grandes dimensions
parvenaient 2 traverser des joints de grains sans changement notable de volume. Les
grandes inclusions absorbant sur leur passage les inclusions plus petites, ceci permet de
penser qu'il puisse v avoir des possibilités non négligeables de drainage d'une proportion
élevée de saumures contenues dans une certaine €paisseur de parois de sel laiteux vers
I'intérieur de galeries ou de puits ou serait entreposée une puissante source de chaleur. Une
quantification du phénomeéne serait intéressante.

Dans le sel phénoblastique une influence trés importante du couple humidité-
température sur les phases non halitiques contenant de 1'anhydrite a ét€ mise en évidence.
Cette action est d'autant plus importante que ces phases sont perméables a 1'air humide.
Sous 1'effet d'un fort degré d'humidité et d'une assez forte température 1'anhydrite
s'hydrate assez facilement en gypse. Cette transformation s'accompagne d'une
augmentation de volume qui se traduit par l'apparition d'une fissuration prononcée des
plages de matrice carbonatosulfatée. En fin d'essai certains échantillons de sel
phénoblastique sont trés fortement endommagés et ne possédent plus qu'une cohésion trés
réduite. Les zones de sel phénoblastique a plages de matrice carbonatosulfatée
microporeuse a contours bien définis et pauvre en halite dite "d'imprégnation" sont
beaucoup plus affectées par ce phénoméne que les zones de sel phénoblastique a plages de
matrice carbonatosuifatée a contours diffus et fortement imprégnée de halite. Dans une
séquence de sel phénoblastique type dans laquelle les deux types de matrices coexistent on
peut penser que la déformation sera hétérogéne et dépendra de la continuité de la matrice
microporeuse perméable 4 1'air humide.
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Les caractéristiques microstructurales des grains de halite individuels ne suffisent pas
pour expliquer leur déformation sous l'action du couple température-humidiié. En effet a
I"échelle des plages polycristallines de halite, d'autres parametres texturaux jouent
également un réle important. Ce sont principalement la granulométrie, la morphologie et
I'anisotropie cristalline.

Dans le sel laiteux, le bon classement des grains de halite, leur forme ainsi que
I'anisotropie d'orientation cristalline entraine une bonne accommodation de la déformation
entre les grains ce qui favorise davantage le développement des mécanismes plastiques.
Dans le sel hyperlaiteux, 1'extension de la surface d'ancrage entre cristaux de halite réduit
le domaine accessible a I'"humidité. Dans le sel de dome, les formes anguleuses, les faibles
dimensions et le mauvais classement des grains de halite ainsi que leur orientation
préférentielle accentuent le comportement fragile du matériau.

Les mécanismes de déformation mis en évidence dans les conditions de nos essais et a
1'échelle de nos échantillons fournissent des ¢léments essentiels susceptibles d'aider a la -
prévision de la répartition et de 1'évolution probable des mécanismes de déformation du sel
gemme autour d'une galerie souterraine contenant une source de chaleur, par exemple, une
galerie de stockage de déchets radioactifs. Trois zones de déformation sont a distinguer
autour d'une telle galerie: le domaine de rupture, le domaine dilatant et le domaine

compressible.

Si d'un point de vue thermomécanique le sel laiteux présente un comportement
favorable dans les domaines de rupture et de dilatance, la thermomigration des fluides
active sur I'ensemble du massif laisse penser 2 des possibilités de transfert de saurmures
vers l'intérieur de la galerie. Le sel de dome présente quant 2 lui, un comportement fragile
défavorable a proximité de la galerie mais plus loin dans le domaine de confinement la
déformation est du type plastique et homogene. Ie sel phénoblastique présente un
comportement hétérogéne dans les domaines de rupture et de dilatance ou la fissuration de
la phase non halitique et ie gonfiement dis a {'hydratation de I'anhydrite en gypse sont tres
défavorables.
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