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Résumé

Les roches argileuses profondes de trés faible perméabilité (102° m?), telles que Iargilite
du Callovo-Oxfordien (COx) en France ou I’ Argile a Opalinus en Suisse, sont des roches hétes
potentielles pour le stockage géologique des déchets radioactifs. Lors des différentes phases du
stockage, ces roches seront soumises a des sollicitations thermo-hydro-mécaniques (THM)
couplées. La détermination de leurs caractéristiques THM reste a compléter pour une meilleure
compréhension de la réponse du champ proche des galeries de stockage.

L’étude expérimentale des matériaux de faible perméabilité est délicate et plusieurs
questions sur leur comportement THM restent posées. Dans ce contexte, deux systemes
expérimentaux originaux avec mesures précises des déformations locales et chemin de drainage
(H) réduit ont été développés et utilisés pour la réalisation d’essais saturés drainés : une cellule
de compression isotrope (H = 10 mm) et une cellule triaxiale standard dont le chemin de
drainage a été réduit a ’aide d’un géotextile placé autour de I’échantillon (H =19 mm) .

Une caractérisation poroélastique détaillée de I’argilite du COx en cellule isotrope a
permis, par des approches directes et indirectes compatibles, une détermination fiable des
parametres poroélastiques isotropes transverses du matériau, identifiés dans un cadre théorique
permettant de déterminer les composantes du tenseur de Biot (coefficients b1 et by,
respectivement perpendiculaire et paralléle au litage). Un parameétre clé peu documenté a ce
jour est le module de compression des grains solides, déterminé a I’aide d’un essai de
compression sans membrane (Ks = 21.7 GPa).

Un contrble de température et un étalonnage précis de ces effets parasites ont permis
I’é¢tude de la réponse volumique thermique de 1’argilite du COx lors d’un essai de chauffage
drainé sous confinement isotrope constant proche de I’état in-Situ. Une expansion
thermoélastique suivie d’une contraction thermoplastique a été observée, avec une température
de transition a 48°C, proche de la plus grande température supportée pendant 1’histoire
géologique de D’argilite. On confirme ainsi le fait que les argilites gardent en mémoire la
température maximale supportée. La précision des mesures de déformations a aussi permis
d’identifier un fluage volumique, dont I’amplitude est accentuée a 80°C.

Des calculs poroélastiques avec les conditions aux limites du systeme de drainage
amélioré ont permis de déterminer I’ordre de grandeur des taux de déformations axiales
permettant un bon drainage lors du cisaillement triaxial (6.6x10® s). Les essais drainés sur
I’argilite du COx présentent une bonne compatibilité avec un critére déja publié. Des résultats
cohérents ont aussi été obtenus sur le critere de rupture de 1’Argile & Opalinus, par rapport
auquel ont été comparés ceux de I’argilite du Callovo-Oxfordien et ont confirmé ’effet de la
porosité sur la résistance des argilites.

L’ensemble de ces résultats permet de réduire 1’incertitude concernant les propriétés
THM des argilites et devrait permettre une meilleure estimation de la réponse du champ proche
des galeries au cours des différentes phases de leur période service.

Mot clés : argilites, perméabilité, drainage, saturation, poroélasticité, coefficients de Biot,
isotropie transverse, cisaillement triaxial, chauffage, fluage.



Abstract

Deep low permeability claystones (102° m?), such as Callovo-Oxfordian claystone (COX)
in France or the Opalinus Clay in Switzerland, are potential host rocks for deep geological
radioactive waste disposal. During the various phases of the storage, these rocks will be
subjected to thermo-hydro-mechanical (THM) coupled effects. The determination of their THM
parameters remains to be completed for a better understanding of the near-field response of the
storage galleries.

The experimental study of low permeability geomaterials is difficult and several
questions about their THM behavior still remain. In this context, two original experimental
systems with high precision local strain measurements and reduced drainage lengths (H) were
developed and used for saturated drained tests: an isotropic compression cell (H = 10 mm) and
a standard triaxial cell with a reduced drainage length using a geotextile placed around the
sample (H = 19 mm).

A detailed poroelastic characterization of the COx argillite in the isotropic cell provided
a set of compatible transverse isotropic poroelastic parameters of the material, identified in a
theoretical framework allowing to determine the Biot tensor components (coefficients b; and
b2, perpendicular and parallel to bedding plans, respectively). A key parameter not well
documented to date is the unjacketed modulus that was determined by means of an unjacketed
compression test (Ks = 21.7 GPa).

A temperature control and an accurate calibration of thermal parasite effects allowed the
investigation of the thermal volumetric response of the COx argillite during a drainage test
under constant isotropic confining stress close in-situ state conditions. A thermoelastic
expansion followed by a thermoplastic contraction was observed, with a transition at a
temperature of 48 °C, close to the highest temperature supported during the geological history
of the claystone. It is thus confirmed that such claystones keep in memory the maximum
supported geological temperature. The precision of the deformation measurements also made
it possible to identify a volumetric creep that is enhanced at 80 °C.

Poroelastic calculations with the boundary conditions of the improved drainage system
allowed to determine the magnitude of axial strain rates allowing good drainage during triaxial
drained shearing (6.6x10® s1). The drained tests carried out on the COx claystone showed a
good compatibility with a criterion already published. Coherent data were also obtained on the
Opalinus Clay failure criterion, that were compared to those COx claystone and cofirmed the
effect of porosity on claystones strength.

These results make it possible to reduce the uncertainties concerning the THM properties
of claystones and should allow a better estimation of the response of the near field close to the
galleries during the different phases of their service period.

Key words: claystone, permeability, drainage, saturation, poroelasticity, Biot coefficient,
transverse isotropy, triaxial testing, heating, creep.
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Introduction générale

L énergie nucléaire produit des déchets radioactifs qui nécessitent pour leur stockage des
mesures de protection particuliéres qui dépendent de leur niveau d’activité. La classification de
ces déchets se fait suivant deux critéres, (i) la période de demie vie des éléments radioactifs
contenue dans le déchet, (ii) le type de rayonnement et le niveau de radioactivité. Il en résulte
une classification de ces dechets en trois catégories :

- Déchets A, de faible et moyenne activité a vie courte, qui constituent 85 % du volume
total des déchets mais moins de 1% de la radioactivité ;

- Déchets B, de moyenne activité a vie longue qui représentent environ 4% du volume total
des déchets et moins de 8% de la radioactivité ;

- Déchets C, de haute activité a vie longue qui constituent environ 2% du volume total mais

92% de la radioactivité. Ils sont exothermiques.

Les déchets a faible activité sont stockés dans des centres de stockage en surface. En
revanche, pour des raisons de sécurité et suite a leur longue période d’activité (de dizaines a
centaines de milliers d’années), on considére préférable de ne pas stocker les déchets de
moyenne et haute activité en surface. Une des options envisagée dans plusieurs pays est
I’enfouissement dans des formations géologiques profondes peu perméables, comme les roches
argileuses, le granit ou les formations salines. Dans ce contexte, les agences de gestion de
déchets de plusieurs pays ménent des travaux de caractérisation des barrieres géologiques hétes
potentielles dans des laboratoires souterrains. En France, 1’Andra (Agence Nationale pour la
gestion des Déchets Radioactifs) étudie le comportement de I’argilite du Callovo-Oxfordien
(COx), dans le laboratoire souterrain de Meuse/Haute-Marne, excavé a 490 m de profondeur.
En Suisse, le laboratoire souterrain de Mont Terri est situé dans une roche argileuse appelée

1’Argile a Opalinus, entre 230 et 320 m de profondeur.

Lors des differentes phases d’excavation et d’exploitation, ces roches seront soumises a
des sollicitations Thermo-Hydro-Mécaniques (THM) couplées. L’excavation des galeries
souterraines conduit a la création d’une zone endommagée mécaniquement par I’excavation,
couramment appelée EDZ (Excavation Damaged Zone). Pendant la phase d’exploitation, la
ventilation des galeries impose une contrainte hydrique qui a tendance a désaturer la roche a
proximité des parois des galeries. Une fois le stockage effectué et les galeries obturées, la nature
exothermique des déchets engendre une augmentation de température dans le champ proche
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des galeries alors que s’initie la réhydratation des massifs non saturés (roches et bouchons a

base de bentonite).

La caracterisation expérimentale des proprietés THM des argilites est une opération
délicate, du fait de leur faible perméabilité, de leur sensibilité aux changements de teneur en
eau et de leur grande sensibilité¢ a I’endommagement, qui est couplée avec leur capacité de
gonflement. Cette caractérisation fait 1’objet de nombreux travaux de recherche menés in-Situ
dans les laboratoires souterrains et également dans des laboratoires de surface sur des
éprouvettes prélevées. Compte tenu de complexité du comportement THM des matériaux
argileux et de la difficulté de leur identification expérimentale, la détermination de leurs
caractéristiques THM reste a compléter pour une meilleure compréhension de la réponse du

champ proche des galeries de stockage.

Le travail de thése présenté dans ce mémoire a été réalisé en relation et avec le soutien
des agences de gestion des déchets radioactifs francaise (Andra) et suisse (Nagra). L’objectif
de ce travail est I’étude et la caractérisation expérimentale des couplages thermo-
hydromécaniques de deux roches argileuses trés peu perméables, ’argilite du Callovo-
Oxfordien en France et I’Argile a Opalinus en Suisse. Dans le prolongement de travaux
précédents réalisés sur ce théme dans le laboratoire d’accueil, des dispositifs spécifiques sont

développés et mis en ceuvre pour compléter la base de données existante sur ces matériaux.

Les échantillons testés proviennent des sites de Bure en France (argilite du Callovo-
Oxfordien) et de Lausen en Suisse (Argile a Opalinus). Le programme réalisé dans cette thése
porte sur la caractérisation des propriétés mécaniques de ces matériaux, incluant les
caractéristiques poroélastiques, la réponse sous sollicitation déviatorique et la détermination

des criteres de rupture, ainsi que quelques aspects de la réponse sous sollicitation thermique.

Le mémoire est organisé en cing chapitres. Le premier Chapitre présente une description
générale des matériaux étudiés d’un point de vue géologique, lithologique et minéralogique et
microscopique. Ensuite, les méthodes et dispositifs expérimentaux spécifiquement développés
et utilisés dans ce travail sont décrits. La phase de saturation des éprouvettes et le choix des
vitesses de chargement permettant la réalisation d’essais drainés sur ces matériaux de trés faible
perméabilité font ’objet d’une attention particuliére. Une méthode de mesure locale de haute

précision des déformations est €également mise en ceuvre.
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Le deuxieme Chapitre est consacré a un rappel du cadre théorique de la poroélasticité des
milieux poreux saturés isotropes et isotropes transverses. Ce cadre permet la definition des

parametres de base du modele et des essais de laboratoire nécessaires pour les évaluer.

Le Chapitre 3 aborde I’é¢tude des propriétés poroélastiques de I’argilite du Callovo-
Oxfordien en lien avec le cadre théorique du Chapitre 2. Des paramétres poroélastiques
isotropes transverses sont obtenus a 1’aide d’une cellule de compression isotrope a faible
longueur de drainage avec mesures locales des déformations axiales et radiales de haute
précision. Ces résultats ont fait I’objet d’un article publié dans le journal « Rock Mechanics and
Rock Engineering ». L’analyse microstructurale de ces données permet d’aborder ensuite la
question de la porosité active dans les argilites gonflantes, comme I’argilite du Callovo-

Oxfordien, qui fait I’objet d’un manuscrit soumis au journal « Géotechnique ».

Le Chapitre 4 présente, apres une bréve étude bibliographique, un nouveau dispositif pour
I’étude par le biais d’essais drainés du comportement hydromécanique des géomatériaux a tres
faible perméabilité, basée sur la réduction du chemin de drainage sur une cellule triaxiale
standard également dotée de mesures des déformation locales de grande précision. La validité
de la méthode est attestée par la comparaison des résultats obtenus avec ceux de Hu et al. (2014)
et Menaceur et al. (2015). Ce travail fait I’objet d’un manuscrit soumis a la revue International
Journal of Rock Mechanics and Mining Sciences. L’application du dispositif a 1’Argile a
Opalinus a permis de définir un critére de rupture de type Hoek-Brown en harmonie avec les
résultats récents obtenus en conditions drainées et non drainées par différents auteurs. On
observe également une bonne compatibilité entre les critéres de rupture des deux roches

argileuses étudiées, ce qui est en accord avec leurs constitutions comparables.

On preésente au Chapitre 5 I’¢tude de la réponse volumique thermique de I’argilite du
Callovo-Oxfordien soumise a une augmentation de température sous conditions de contraintes
proche des conditions in-situ. Ces mesures mettent également en évidence le fluage volumique
de l’argilite, qui est plus fort sous température élevée (80°C). Ce travail est présenté sous la

forme d’un article accepté dans le journal « Rock Mechanics and Rock Engineering ».

La Conclusion reprend les résultats majeurs obtenus dans le cadre de ce travail et dresse

quelques perspectives de recherche.



Chapitre 1

Matériaux et protocoles expérimentaux
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Chapitre : 1 Matériaux et protocoles expérimentaux.

Dans la premiére partie de ce chapitre, nous présentons les principales caractéristiques
des deux matériaux étudiés dans cette these, I’argilite du Callovo-Oxfordien (COXx) en France
et ’Argile a Opalinus en Suisse. Dans la deuxieme partie, les protocoles et les dispositifs

expérimentaux utilisés seront présentés.
1.1. L’argilite du Callovo-Oxfordien

L’argilite du Callovo-Oxfordien est une roche sédimentaire argileuse considérée par
I’Andra (Agence nationale pour la gestion des déchets radioactifs) comme roche hote
potentielle pour le stockage géologique profond des déchets radioactifs en France. Déposée
dans le bassin parisien il y a 155 millions d’années, la couche d’argilite du COx se situe entre
420 et 550 m de profondeur sur une couche subhorizontale avec un pendage de 2° par rapport
a I'horizontale vers le nord-ouest (Figure 1-1). Elle est déposée sur une couche de calcaire de

Dogger et recouverte par une couche de calcaire Oxfordien.

Ornain river Ligny-en-Barrois

" . Research laboratory
Saulx rn]ler i " s Gondrecourt graben
Marne graben b il ks l.‘f-_ - Gondrecourt le Chateau
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Callovo-Oxfordian

Lithological Cross Section
E=] Limestone
Poissons fault Marls and clays

Sandstone and evaporites (Trias)
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Figure 1-1. Diagramme des formations géologiques de Meuse/Haute-Marne (Andra 2005).

Le laboratoire de recherche souterrain de Meuse/Haute-Marne dans le nord-est de la
France a coté de Bure se situe a 490 m de profondeur, au milieu de la couche d’argilite du COx,
a une profondeur ou la proportion argileuse est proche de 50% (Figure 1-2). Depuis les années
2000, I’Andra méne un programme expérimental in-Situ et en laboratoire terrestre pour la
caractérisation des propriétés THM de I’argilite du COx, dans le but de démontrer la faisabilité

du stockage profond des déchets radioactifs. Des galeries de grande taille et des micro-tunnels
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sont creusés au niveau du laboratoire pour 1’étude de I’impact des travaux d’excavation et du

stockage des déchets exothermiques sur la roche.

Installations de surface

Poste de commande centralisé (PCC)

Téte du puits PA -/ Carreau des puits

-
Puits daccds (PA) — \ Puits auxiiaire (PX)

Niveau -445 m

¥ _—— Niveau -490 m

[ Galeries creusées au 14/02/2012
[] Prévision des futures galeries & horizon 2015

Figure 1-2. Laboratoire souterrain de Meuse/Haute-Marne (www.andra.fr).
Une investigation de I’état des contraintes principales in-Situ au niveau du laboratoire de
Bure (490 m de profondeur) a été conduite par Wileveau et al. (2007). La contrainte horizontale
majeure dans la direction N155°+10° est estimée a on = 16.1 MPa, la contrainte horizontale

mineure on est d’environ 12.4 MPa et la contrainte verticale oy est égale a 12.7 MPa. La

pression interstitielle est mesurée avec un valeur uy = 4.9 MPa.

La couche géologique de I’argilite du COx est devisée verticalement en trois unités

lithostratigraphiques.

- Unité Argileuse (UA) : d’une épaisseur d’environ 2/3 de I’épaisseur totale de la
couche. Elle contient la proportion la plus élevée en particules argileuses avec environ
40 a60% au niveau du laboratoire souterrain de Bure (si situant a 490 m de profondeur
dans les unités UA2 et UA3, Figure 1-3).

- Unité de Transition (UT) : qui est une unité de transition entre I’Unité Argileuse (UA)
et I’Unité Silto-Carbonaté (USC) et qui contient plus de carbonate (40-90%).

- Unité Silto-Carbonatée (USC) : avec une épaisseur de 20 a 30 m, la composition
minérale dans cette unité varie progressivement marquant 1’initiation de la couche du

calcaire Oxfordien.

Ces séquences sédimentaires sont 1’expression des variations du niveau marin ayant

affecté le Bassin Parisien au Callovo-Oxfordien.
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Figure 1-3. Lithologie et variation minéralogique de argilite du COx a

Paplomb du laboratoire souterrain de Bure (Gaucher et al. 2004).

La composition minéralogique de ’argilite du COx a été étudiée par diffraction des
rayons X (DRX) (Gaucher et al. (2004), Andra (2005), Yven et al. (2007) et Robinet (2008)).
Au niveau du laboratoire souterrain a 490 m, la phase argileuse est prédominante avec environ

45-50% qui constitue une matrice composée de 10-24% de minéraux intersratifiés illite-
smectite (I/S), 17-21% illite, 3-5% kaolinite, 2-3% chlorite (Gaucher et al., 2004). La présence

de smectite (50 et 70% des intersratifiés I/S) assure une capacité de gonflement de 1’argilite du



Chapitre 1 Matériaux et protocoles expérimentaux

COx (e.g. Mohajerani et al., 2012; Delage et al., 2014) et d’auto-colmatage (Davy et al., 2007;
Zhang, 2011; Menaceur et al. 2015).

Les autres minéraux présents dans 1’argilite du COx sont insérés dans la matrice argileuse,
avec des proportions de 20-30% de carbonates, 20-30% de quartz et une petite fraction de
feldspath (Gaucher et al. 2004). Une répartition 3D des minéraux composant 1’argilite du COx
a été obtenue par Robinet et al. (2012) par Microscopie Electronique & Balayage avec la
technique d’imagerie a électrons rétrodiffusés (SEM BSEi : Scanning Electron Microscopy

Back-Scattered Electrons imaging) (Figure 1-4).

B Carbonates
Tectosilicates

Clay matrix
Bl Heavy minerals

Figure 1-4. Distribution 3D des minéraux de ’argilite du Callovo-Oxfordien (Robinet et al. 2012).

L’étude de la microstructure de 1’argilite du COx a 1’aide notamment du porosimetre au
mercure a montré que le diamétre moyen d’accés de pores est de 20 nm (Figure 1-5a) sur des
échantillons séchés (Chiarelli 2000; Yven et al. 2007; Boulin et al. 2008) et de 32 nm
(Figure 1-5a) sur des échantillons lyophilisés (Delage et al. 2014; Menaceur et al. 2016b). La
petite taille des pores est a I’origine de la faible perméabilité de I’argilite du COx (= 5x10%° &
5x1072! m?). La porosité totale au niveau du laboratoire souterrain varie entre 16 et 19% et la

teneur en eau entre 7 et 8%.
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Figure 1-5. Courbe porosimétrique de I’argilite de COx ; (a) Echantillon séché (Andra, 2005), (b)
Echantillon lyophilisé (Menaceur et al. 2016b).
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1.2. L’Argile a Opalinus

L’Argile a Opalinus est une roche argileuse sédimentaire déposée il y a 180 millions
d’années dans un environnement marin au nord de la Suisse et sud de I’Allemagne a des

profondeurs allant de quelques métres a 1000 m (Tableau 1-1).

Tableau 1-1. Profondeurs de I’Argile & Opalinus (d’aprés Giger and Marschall 2014)

Région Niveau supérieur (m)  Niveau inférieur (m)
Sldraden (SR) -310 -410
Jura Ost (JO) -300 -510
Jura-Sudfuss (JS) -490 -700
Zurich Nordost (ZNO) -570 -850
Nordlich Largen (NL) -700 -910

Le programme expérimental mené par la Nagra, 1’agence suisse de gestion des déchets
radioactifs, se base principalement sur des échantillons provenant du laboratoire de recherche
souterrain de Mont Terri dans le nord-ouest de la Suisse, dans lequel des expérimentations in-
situ sont également réalisées. Certains échantillons proviennent aussi de Benken ou
Schlattingen-1 dans le nord-est de la Suisse, ou de Diepflingen, a proximité de Lausen
(Figure 1-6).
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1 I 1 1 1 1
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Figure 1-6. Endroits d’extraction de I’Argile a Opalinus pour les essais
géomécaniques (modifié & partir de Giger and Marschall 2014).

Les échantillons testés dans cette thése proviennent d’une profondeur de 30 a 40 m a
proximité de la ville de Lausen. Le profil géologique de cette région est montré sur

la Figure 1-7. L’effet de 1’érosion subie au cours du temps a fait remonter la couche d’Argile a
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Opalinus a la surface. Peu de données concernant les caractéristiques physiques,
minéralogiques et mécaniques de 1’Argile a Opalinus provenant de Lausen sont disponibles,
nous nous référons donc aux essais conduits sur les échantillons provenant des autres régions,
notamment ceux du laboratoire de Mont Terri.

SW NE

Lausen Ergolz /

Holmatt

om s0m © rowom vs00m
Figure 1-7. Profil géologique a proximité de Lausen (Nagra).

Le laboratoire de Mont Terri se trouve dans 1’anticlinal de Mont Terri situé au nord des
montagnes de Jura dans la commune de Clos du Doubs. Il est construit dans une couche
d’environ 42° de pendage a une profondeur de 230 a 330 m (Figure 1-8a) a proximité du tunnel
autoroutier du Mont Terri. De par son histoire géologique, la profondeur de la couche de
I’Argile & Opalinus aurait atteint une profondeur de 1350 m (Keller et al. 2011; Delage 2013).
Le laboratoire est composé d’environ 700 m de galeries et de niches (Figure 1-8b) dont la

plupart présentent une section de fer a cheval avec une hauteur de 4 a 5 m.

Mont Terri rock laborato (a)
NW SE
m.a.s. |
1000 Mont Terri URL
Courgenay 3 St-Ursanne
500

=5 o= 2 o= = T _ T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 m

Mont Terri
Rock Laboratory (b)

Motorway tunnel

- 2012
[ 2008
il 2004
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1996

Figure 1-8. (a) Profil géologique le long du laboratoire de Mont Terri, (b) Aménagement des
galeries du laboratoire (modifiés a partir de www.mont-terri.ch).
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Les contraintes in-situ au niveau du laboratoire de Mont Terri ont été déterminées par
Martin and Lanyon (2003), qui ont fourni les valeurs suivantes : contrainte axiale o1 = 6-
7 MPa, contrainte radiale majeure o2 = 4-5 MPa et faible contrainte radiale mineure o3 = 0.6-
2 MPa. La pression interstitielle est d’environ 2.2 MPa. Sur le site de Lausen, 1’état de
contraintes in-situ a été estimé par la Nagra a environ 1.3 MPa de contrainte moyenne et

0.3 MPa de pression interstitielle.

D’un point de vue lithologie, 1I’Argile a Opalinus est répartie sur des zones riches en
carbonates, des zones sablonneuses et des zones riches en particules argileuses. Le laboratoire
de Mont Terri se situe dans la zone riche en argiles avec environ 50-65% de particules
argileuses, principalement de I’illite et de la smectite. L’ Argile a Opalinus contient également
10-20% de particules de quartz, 0-5% de feldspath, 0-3% de pyrite et une faible fraction de
matieres organiques (Figure 1-9a) (Hohner and Bossart 1998; Thury and Bossart 1999; Corkum
and Martin 2007; Munoz et al. 2009; Wild 2016).

La microstructure de 1’Argile a Opalinus a été étudiée par porosimétrie au mercure par
(Munoz et al. 2009; Houben et al. 2013; Favero 2017). La distribution de la taille des pores de
I’Argile a Opalinus montre qu’environ 42% des pores se classent dans 1’ultra-microporosité
avec une taille de pore inférieure & 20 nm comme pour ’argilite du Callovo-Oxfordien (Munoz
et al. 2009) dans le cas séché, il n’est pas indiqué par Munoz et al. (2009) si les échantillons ont
été séchés ou lyophilisés. La petite taille des pores se traduit, comme pour I’argilite du COXx,
par une trés faible perméabilité de 1’ordre de 102°m?. L’image fournie par microscopie
électronique a balayage (Figure 1-9b) montre un agrégat de particules argileuses avec une taille
maximum de 32 um, dont la cimentation serait due aux grains de calcite présents entre les
particules argileuses (Munoz et al. 2009). Des pores de 5 a 15 um de diametre correspondant a

la macroporosité détectée au porosimétre a mercure sont également indiqués sur la Figure 1-9b.

17% (a)

35%
Non-clay

10% :
minerals

lllite-smectite
(mixed layers)

8%
Chlorite

30%
Kaolinite

Figure 1-9. (@) Composition minéralogique de I’Argile a Opalinus (Corkum and Martin 2007),
(b) Photomicrographie de I’Argile a Opalinus 2000x (Munoz et al. 2009).
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1.3. Dispositifs expérimentaux

Le programme expérimental mené dans cette thése comprend la caractérisation des
parametres poroélastiques de 1’argilite du Callovo-Oxfordien que 1’on conduit dans une cellule
isotrope thermique, utilisée également pour une étude de la réponse volumique thermique
instantanée et différée. Deux cellules triaxiales (HP3 et Timodaz) ont également été utilisées
pour les essais déviatoriques sur I’argilite du COx et I’Argile a Opalinus. Des essais de
compression simples ont ¢galement été menés sous une presse mécanique sur I’Argile a

Opalinus.
1.3.1. Cellule isotrope thermique

La cellule isotrope utilisée dans les travaux de cette thése a été initialement développée
par Tang et al. (2008) pour 1’étude THM des bentonites compactées gonflantes. Elle a ensuite
été adaptée par Mohajerani et al. (2012) pour I’¢tude de la pressurisation thermique de 1’argilite
du Callovo-Oxfordien sur des échantillons en forme de disques de 80 mm de diametre et 10 mm
de hauteur.

Pour cette étude, la taille de 1’échantillon a été réduite a 38 mm de diamétre afin d’installer
un systéeme de mesure locales des déformations axiales et radiales, via des LVDTSs supportés
par le systeme décrit en Figure 1-10. Comme décrit plus en détail au paragraphe 1.4.2, une
grande précision des mesures de déformations radiales est obtenue en assurant un contact direct
entre 1’éprouvette et la tige du LVDT au travers de la membrane (voit paragraphe 1.4.2). Les

étalonnages en température de ce systeme de mesure seront développés plus loin.

LVDT Axial

LVDT Radial 2\ LVDT Radial 1

Figure 1-10. Systeme de mesure locale des déformations dans la cellule isotrope.

Un schéma d’ensemble du dispositif est présenté dans la Figure 1-11. Dans un premier
temps, la température était contr6lée (précision £0.1°C) en immergeant la cellule dans un bain

thermostaté (Figure 1-11a et b). Dans un second temps, afin d’appliquer des vitesses de

11
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chauffage constantes, la cellule a été entourée d’un cordon chauffant qui permet un controle de
température avec une précision de +0.1°C. La température supportée par le dispositif peut
atteindre 90°C. La pression interstitielle et la contrainte de confinement sont contrélées a 1’aide

de contréleur de pression-volume (CPV) de type GDS avec une capacité de 60 MPa.

PVC (Confining pressure)

()

PVC (Back pressure)

EF[E Pressure transducer

Air purge - — Safety valve
Heating belt i ___'_
(5 LVDT
& ¢ Membrane
D-ring €0 =) Sample
i < H O v 1 Porous stone
{
(55 1 e _

Water duct —__|  Oil duct—

| PVC (Back pressure) |

(¢) PVC (Confining pressure) ()

Figure 1-11. Disposition de la cellule isotrope: (a) schéma avec un bain thermostaté, (b) bain
thermostaté, (c) schéma avec cordons chauffants, (d) photo de la cellule avec cordons chauffants.

L’¢échantillon est mis en place dans une membrane qui en enveloppe le sommet et la face
latérale (Figure 1-12). L’air entre la membrane et 1’échantillon est expulsé en appliquant du
vide afin de coller la membrane a 1’échantillon avant I’emplacement de 1’enceinte de la cellule
et ’embase supérieure. Une pierre poreuse de 1.2 mm d’épaisseur est utilisée comme élément
de drainage.

Capteur de

t Sratur
emperature Branchement

des LVDTs

Figure 1-12. Mise en place de I'échantillon dans la cellule isotrope.
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1.3.2. Cellules triaxiales

Deux cellules triaxiales a haute pression ont été utilisées dans cette these (Figure 1-13a).
La cellule triaxiale a cylindre creux dite « Timodaz » (Figure 1-13b) développée par Monfared
et al. (2011) pour les roches argileuses de faible perméabilité a été transformée en cellule
triaxiale standard (échantillons de 38 mm de diamétre et 76 mm de hauteur) en adaptant les
embases inférieure et supéricures et en adoptant un systéme de drainage amélioré a 1’aide de
deux géotextiles latéraux distincts places autour des parties supérieures et inférieures de
I’échantillon comme indiqué sur la Figure. Ce dispositif sera décrit plus en détail au
paragraphe 1.4.3 consacré a la procédure de saturation. L’effort déviatorique est appliqué a
I’aide d’une presse classique de 250 kN. La force axiale est mesurée a I’intérieur et a I’extérieur
de la cellule a I’aide de deux capteurs de force d’une capacité de 250 kKN. Le capteur immergé

permet des mesures non affectées par le frottement piston/cellule.

a =
@ 2] l 2} (I
l CPV (Pression Interstitielle) l
Geotextiles in
contact with —|
porous stones ~ l CPV (Pression de Confinement) [
(b) (c) Capteur externe de

Boitier du
contrdle de la
presse
mécanique

déplacements axiaux
Piston autocompensé

Capteur externe de
force axiale

Cordons
chauffants

Capteurs de
pression d’eau

Figure 1-13. Cellules triaxiales : (a) Schéma d'ensemble, (b) Cellule Timodaz, (c) Cellule HP3.
Une deuxieme cellule auto-compensée de marque Geodesign (Université de Lille) dite
« HP3 » (Figure 1-13c) avec une taille standard d’échantillon a également été utilisée. Dans
cette cellule autonome, ’effort déviatorique est appliqué par un systeme hydraulique auto-

compensé qui est tel que 1’effet de la contrainte de confinement ne se fait pas sentir sur le piston
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externe. L’effort axial est repris par les barres latérales de la cellule. L’effort axial est appliqué
par un CPV (marque GDS) de 64 MPa. La mesure de la force axiale est assurée par un capteur
de force immergé d’une capacité de 25 kN, correspondant a une contrainte axiale maximale de
22 MPa.

Dans les deux cellules, le contrdle de la température est assuré par des cordons chauffants.
La pression interstitielle et la contrainte de confinement sont controlées par des GDS. Les
déformations axiales et radiales sont mesurées localement dans les deux dispositifs en utilisant
des capteurs de déeplacement de type LVDT (Figure 1-14). La cellule Timodaz dispose de 4
LVDTs radiaux et 2 LVDTSs axiaux et la cellule HP3 dispose de 3 LVDTSs radiaux et 2 LVDTSs

axiaux.

LVDT radial

Figure 1-14. Systéme de mesure locale des déformations dans les cellules triaxiales.

1.4. Protocoles et méthodes
1.4.1. Préparation et conservation des échantillons

L’argilite du Callovo-Oxfordien est livrée au laboratoire dans des cellules T1 fournies par
1’ Andra, qui permettent d’appliquer un certain confinement des éprouvettes (Figure 1-15). Tout
de suite aprés I’extraction, les carottes de 30 cm de longueur et 80 mm de diamétre sont
rapidement enveloppées dans une membrane, placées dans un tube en PVC de plus grande
largeur a I’intérieur duquel est coulé un coulis de ciment. Un confinement axial est également
exerce par un systeme de ressort comme indiqué sur la Figure 1-15. Ces carottes proviennent

d’une profondeur de 490 m au niveau du laboratoire de Meuse/Haute-Marne a Bure.
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Figure 1-15. Cellule T1 des carottes de I’argilite du Callovo-Oxfordien.

Les carottes de 1’Argile a Opalinus sont livrées dans des tubes PVC avec trois couches
d’isolation (Figure 1-16) : i) une premiére couche de feuille d’aluminium avec application d’un
vide permettant un bon placage de la feuille sur la carotte ; ii) une couche de résine ajoutée
autour de la feuille d’aluminium et iii) le cylindre en PVC. Deux carottes nommeées Core5 et
Core7 ont été recues, elles ont un diametre de 100 mm et des longueurs respectives de 102 et

80 cm et proviennent du site de Lausen, a 31 et 37 m de profondeur.

Lousen

36,80 AS3S/1],

- Pivn. 0 ¢ ¢

=== T

Ping . SOc inq i

Figure 1-16. Carotte de I'Argile & Opalinus.

Les photos réalisées par la Nagra au microtomographe révélent 1’existence d’au moins
une fissure sur Core7 et de une a quatre fissures sur Core5. Aprés ouverture de la carotte Core5,
vu la sensibilité de ces matériaux au relachement de contrainte, d’autres fissures sont ouvertes

(Figure 1-17).
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Core 5 Core 7

Figure 1-17. Photos au microtomographe des carottes de I’Argile a Opalinus fournies par la Nagra
avec la carotte core5 aprés ouverture.

1.4.1.1. Conservation des échantillons

Pour éviter la désaturation des carottes lors de leur utilisation au laboratoire, elles sont
protégées rapidement apres ouverture par trois couches d’isolant : 1) une couche d’un mélange
de paraffine (70%) et de huile de vaseline (30%, destinée a réduire la fragilité de la paraffine et
a éviter sa fissuration) est d’abord appliquée au pinceau (Figure 1-18a). Les échantillons sont
ensuite enveloppés dans du papier aluminium (Figure 1-18b) et sont recouverts par une
membrane en cellophane (Figure 1-18c).

Figure 1-18. Conservation des échantillons au laboratoire.

1.4.1.2. Préparation des échantillons

Les carottes d’argilite du COx ont ét¢ extraites horizontalement a partir de galeries du
laboratoire souterrain, leur axe est paralléle au litage. Les échantillons ont été carottés dans un
sens perpendiculaire au litage comme montre sur la Figure 1-19. Le diamétre des carottes de

I’argilite de COx est de 80 mm, ce qui impose une longueur maximale des échantillons triaxiaux
de 65 mm.
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Figure 1-19. Carottage des échantillons de I'argilite de COx.

Les carottes de 1’Argile & Opalinus ont un axe perpendiculaire au litage et un diamétre de
100 mm. Les carottes ont d’abord été découpées en cylindres d’environ 85 a 95 mm

(Figure 1-20).

Figure 1-20. Bouts de carotte de I'Argile & Opalinus préparés pour échantillonnage.
La taille des éprouvettes de diamétre 38 mm s’est faite par carottage diamant a 1’air en
confinant les cylindres dans un cylindre en PVC serré par deux colliers de type Serflex

(Figure 1-21a). Deux échantillons en paralléle ont été carottés a partir d’'un méme cylindre

(Figure 1-21b).

Carottier

Systéme
de serrage

® 50 )

)

Figure 1-21. Carottage des échantillons : (a) Carottier a diamant,
(b) disposition du carottage de I'Argile a Opalinus.

Les échantillons sont découpés a la hauteur souhaitée par le biais d’une scie a fil diamanté
(ESCIL W6234, Figure 1-22a). Les échantillons sont fixés sur une table rainurée qui permet de

recevoir différents systemes de serrage (Figure 1-22b). La table a une course permettant
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I’avancement de 1’échantillon pendant que le fil tourne a une vitesse ajustable. Une fois

découpés, les échantillons sont surfacés a 1’aide du papier en verre (Figure 1-22d).

(©
Figure 1-22. (a) Scie a fil diamanté, (b) Systéme de serrage de la scie a fil,
(c) échantillon triaxial découpé, (d) surfagage des échantillons.

1.4.2. Mesure des déformations

Pour obtenir une plus grande précision sans effet parasites des déformations thermo-
mécaniques de la membrane, les déformations radiales sont mesurées en assurant un contact
direct entre le matériau et la tige des LVDTSs au travers de la membrane. Pour ce faire, des
inserts sont préparés au laboratoire en couplant une tige filetée de 2 mm de diamétre avec son
écrou correspondant (Figure 1-23). La membrane est trouée a 1’aide d’une punaise d’un
diametre plus petit que celui de la tige filetée (environ 0.5 mm). La tige filetée est passée a
travers le trou, I’écrou est serré de I’extérieur et une colle néoprene est rajoutée autour de 1’écrou

pour assurer 1’étanchéité.

Inserts pour le contact direct
des LVDTs et le matériau

Figure 1-23. Inserts pour assurer le contact direct entre I’échantillon et le LVDT.

Cette méthode a permis une nette amélioration de la mesure des déformations une

précision des déplacements mesurés par les LVDTs de 0.1 um. La différence entre la mesure
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d’un LVDT mis en contact avec la roche et un LVDT posé sur la membrane est montrée sur la
Figure 1-24. On observe que les déplacements mesurés en contact direct suivent parfaitement
les cycles de chargement-déchargement tandis que la mesure sur la membrane n’apergoit pas
les cycles entre la 18°™ et la 26°™ heure. Plus de détails sont donnés dans le §3.2.3.3.

20 r 20
16 - 16

12 - 12

Déplacements (um)
co
T
co
Pression de confinement (MPa)

4 ] é/ —O— Contact direct avec laroche | 4
/ﬂ —{1+ LVDT surla membrane
‘tff —¢o— Pressionde confinement
0 T T T O
0 10 20 30 40

Temps (heures)

Figure 1-24. Effet de la membrane sur la mesure des déformations.

1.4.3. Phase de saturation

Les échantillons testés au laboratoire sont dans un état désaturé résultant de 1’évaporation
qui se produit durant les étapes de carottage, de stockage, de transport et de taille des
éprouvettes. Comme montre préalablement (Monfared et al. 2011, Mohajerani et al. 2012), une
importance particuliére est accordée a la phase de la resaturation préalable des éprouvettes. Il
s’agit d’une opération longue dans les matériaux de trés faible perméabilité. Pour y remédier,
les dispositifs utilisés ici sont dotés de faibles chemins de drainage (10 mm pour la cellule
isotrope et 19 mm pour la cellule triaxiale) afin de réduire les durées de saturation trés longues

sur les dispositifs courants.

Comme il a été montré sur les sols gonflants (e.g. Delage et al. 2007), il est nécessaire de
saturer les roches argileuses sous contraintes proches de 1’état in-situ. 1l est également important
de mener la saturation avec une contre-pression élevée pour permettre la dissolution des micro
bulle d’air dans 1’eau et favoriser la saturation (Wu et al. 1997). Pour I’argilite du COx, les
contraintes in-situ sont proches d’une contrainte moyenne de 13.7 MPa et d’une pression
interstitielle de 4 MPa. 1l est également important de maintenir les éléments de drainage secs

pour éviter tout gonflement parasite au contact de 1’eau sans contrainte appliquée.

L’échantillon placé dans la cellule est d’abord mis sous une contrainte effective proche

des conditions in-situ (8 MPa) a une vitesse de 100 kPa/min. Une fois que les déformations sont
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stabilisées (aprés environ 24 heures), les conduits et éléments de drainage sont soigneusement
saturés en les mettant sous vide afin d’évacuer les bulles d’air présentes dans le systeme de
drainage. Aprés mise en eau sous vide, la contrainte de confinement et la pression interstitielle
sont simultanément augmentées jusqu’a des valeurs respectives de 12 et 4 MPa a une vitesse
de 100 kPa/min. Aprés la phase de saturation, la contrainte de confinement est augmentée, a
I’état de contrainte souhaité pour la réalisation des essais, sous conditions drainée a une vitesse
de 0.5 kPa/minute.

Les premiers essais triaxiaux réalisés sur I’ Argile a Opalinus ont été réalisés sous faibles
contraintes moyennes, avec une saturation sous 1.3 MPa de contrainte de confinement et
0.3 MPa de pression interstitielle. La procédure décrite pour I’argilite du COx a été suivie. Pour
les essais réalisés a des contraintes moyennes effectives supérieures a5 MPa, une phase de mise
en pression a une vitesse de 5 kPa/min a été réalisée avant la saturation jusqu’a la contrainte
effective désirée. Cette vitesse est assez faible pour assurer une bonne consolidation de la roche
avant la mise en contact avec I’eau. Une fois la contrainte moyenne effective atteinte, le vide a
été appliqué, comme pour I’argilite du COX, et la contrainte de confinement et la pression
interstitielle ont été augmentées finalement simultanément jusqu’a une contre-pression de
1.9 MPa imposée par la capacité de la cellule d’interface interposée entre le CPV et la cellule
pour I’injection de I’eau saline (Figure 1-25a). Cette cellule est indispensable pour protéger le
réservoir du CPV de I’oxydation que provoquerait la salinité de 1’eau synthétique utilisée qui
est une composition chimique similaire a ’eau de Pearson et al. (2003) mais avec moins de
salinite.

(a) Vers 1’échantillon (b)

Membrane Eau synthétique

Lateral geotextiles
' in contact with
5 L porous stones
separamce

Eau distillée

A partir du GDS  ~,

Figure 1-25. (a) Cellule d’interface entre eau distillée du GDS et eau synthétique, (b) Bandes de
géotextile pour le drainage latéral.

La composition de I’eau synthétique fournie par la Nagra et utilisée pour la phase de

saturation est précisée au Tableau 1-2.
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Tableau 1-2. Composition minéralogique de I’eau de I’Argile a Opalinus.
NaCl NaHCOs; CaCl22H.O  KClI  MgCl. 6H20  NaxSO4
Concentration (Mg/Lacau) 2.25 0.01 0.58 0.06 0.62 1.14

La particularité des essais triaxiaux menes dans le cadre de cette thése est la mise en place
autour d’une éprouvette de taille standard d’un systéme de drainage géotextile autour de
I’échantillon pour assurer le drainage latéral. Deux bandes de géotextiles sont placées en haut
et en bas de I’échantillon (Figure 1-25b) en veillant a laisser un espacement de 1 cm d’épaisseur
entre les deux, pour ; (1) éviter un éventuel transfert d’eau en cas de gradient de pression non
maitrisé entre les deux CPV, et (2) permettre un contact direct des LVDTSs pour la mesure des
déformations radiales. Ce systeme permet la réduction du chemin de drainage a 19 mm (rayon

de I’¢échantillon) et la diminution de la durée de la phase de saturation.
1.4.4. Vitesses de chargement

La réalisation d’essais de compression isotrope ou de cisaillement drainés sur les
matériaux a tres faible perméabilité nécessite le recours a de faible taux de chargement pour
éviter d’engendrer des surpressions interstitielles et pour garantir I’homogénéité du champ de
pressions interstitielles (Gibson and Henkel 1954; Bishop and Henkel 1957). Toutefois, comme
rappelé par Monfared et al. (2011), méme si les taux de chargement sont assez faibles, une
légére surpression apparait dans 1’échantillon. Un taux de chargement peut étre consideré
satisfaisant si ’amplitude de la surpression engendrée est faible par rapport aux contraintes

appliquées, avec peu d’influence sur la réponse de I’éprouvette.

1.4.4.1. Essai de compression isotrope drainee

En cas de compression isotrope drainé, un taux de compression commun de 0.5 kPa/min
est utilisé (voir Sultan et al. 2000). Ce taux a été confirmé par Monfared et al. (2011) par un
calcul numérique résolvant un probleme de couplage hydromécanique pour une cellule triaxiale
a cylindre creux avec un chemin de drainage de 10 mm. Dans le cas de notre cellule isotrope
(chemin de drainage de 10 mm), on présentera plus en détail au chapitre 3 un calcul numérique
poroélastique dont les résultats en termes de surpression induite sont montrés en Figure 1-26
pour des vitesses de chargement de 2 kPa/min, 1 kPa/min et 0.5 kPa/min. On observe que la
surpression engendrée a 0.5 kPa/min (10 kPa) est négligeable. Ce taux sera adopté pour les

essais de compression drainée.
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Figure 1-26. Surpressions interstitielles calculée a différents taux de chargement pour
une compression isotrope drainée (Chapitre 3).

1.4.4.2. Essai de cisaillement drainé

Le taux de déformation courant utilisé en mécanique des sols pour les argiles de faible
perméabilité pour les essais drainés sur des échantillons a taille standard (38/76) entourés de
papier-filtre ! (Gibson and Henkel 1954; Bishop and Henkel 1957) est de 1 um/min, soit
2.2x107 s, En se basant sur les équations de consolidation (Gibson and Henkel 1954) et les
approches courantes en mécanique des sols, Wu et al. (1997) ont estimé qu’un taux de
déformation de 3x10°® st assurerait I’homogénéité et une dissipation satisfaisante de la pression
interstitielle sur un échantillon drainé latéralement (longueur de drainage 12,5 mm) de la roche
argileuse « Pierre 11 » de perméabilité 3.5x102° m2, 11 est a noter qu’un champ de pression
homogéne doit également étre assuré lors d’un essai de cisaillement non-drainé. Islam and
Skalle (2013) ont adopté un taux de 2x10® s pour des essais drainés sur une roche argileuse

Pierre | drainé latéralement (chemin de drainage 19 mm).

Plus réecemment Hu et al. (2014) et Menaceur et al. (2015) ont utilisés respectivement des
taux de 1x107 st et 0,9x107 st sur des échantillons d’argilite du COx avec un chemin de
drainage 10 mm. Ils ont présenté un critére de rupture qui s’aligne sur des droites paralléles en

fonction de la porosité (Figure 1-27).
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Figure 1-27. Critére de rupture obtenu par Hu et al. (2014) et Menaceur et al. (2015)
(figure de Menaceur et al. (2015))

Le taux de déformation axial (en s) lors d’un essai de cisaillement triaxial nécessaire
pour assurer un drainage correct dépend de plusieurs parameétres, a savoir la perméabilité, la
longueur de drainage et la rigidité du matériau. Un calcul poroélastique sous différentes
conditions aux limites de drainage permettant de déterminer un taux de déformation adapteé sera

présenté au paragraphe 4.2.3.
1.5. Conclusion

Les essais mécaniques correctement drainés sur des roches argileuses bien saturées sont
difficiles a réaliser au laboratoire a cause de leur tres faible perméabilité et des longues durées
peuvent en résulter. A coté de la variabilité naturelle des propriétés des argilites, les diverses
approches expérimentales adoptées dans la bibliographie en termes de saturation et de drainage
des éprouvettes sont une des raisons a la source de la dispersion observée des caractéristiques

meécaniques des argilites.

Dans le prolongement de travaux réalisés précédemment sur un appareil de cisaillement
triaxial a cylindre creux et faible chemin de drainage, une attention particuliére a été portée
dans ce travail a I’amélioration des procédures de saturation et de drainage sur des éprouvettes
triaxiales classiques de 38 mm de diametre et 76 mm de hauteur. Un systéme de drainage latéral
constitué de deux géotextiles placés en haut et en bas de I’éprouvette permettant de réduire le
chemin de drainage a 19 mm a été mis en ceuvre. Des calculs poroélastiques ont montré que les
vitesses du chargement mécanique adoptées en compression isotrope et en cisaillement sont

suffisamment lentes pour assurer un bon drainage et bien dissiper les pressions interstitielles.
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Une contribution de cette these est la réalisation de mesures de déformations localement
avec un contact direct assuré entre les capteurs de déplacement (LVDTS) et le matériau testé.
Ceci a permis d’avoir une précision en déplacement de I’ordre de 0.1 pm donnant 107 en

déformation.

Les dispositifs protocoles expérimentaux présentés ici sont utilisés pour tester I’argilite
du Callovo-Oxfordien en compression isotrope et I’Argile a Opalinus en réalisant des essais

déviatoriques.

24



Chapitre 2

Cadre théorigue du comportement hydro-
mécanique des milieux poreux




Chapitre 2 Cadre théorique poroélastique

Chapitre 2 : Cadre théorique porélastique

L’étude du comportement hydro-mécanique des roches argileuses nécessite une
définition d’un cadre théorique qui régit la réponse d’un milieu poreux saturé par un seul ou
plusieurs fluides. 11 est nécessaire de préciser le cadre théorique de la modélisation, d’identifier
les parametres de base du modeéle et de définir les essais de laboratoire nécessaires pour les
évaluer. Dans un premier temps, le cadre théorique de la poroélasticité est présenté pour un
milieu poreux isotrope, saturé par un seul fluide. Il est ensuite €largi au cas isotrope transverse,
plus adapté aux roches sédimentaires ayant un axe de symétrie de révolution perpendiculaire
aux plans de litage. Dans un deuxieme temps, un rappel des extensions des principes de la

poroeélasticité aux milieux non-saturés est abordé.
2.1. Cadre théorique de la poroélasticité saturée

Un milieu poreux saturé est considéré comme la superposition de deux phases
continues (Biot, 1941; Coussy, 2004) : la phase solide appelée également squelette et qui peut
étre constituée d’un ou plusieurs composants, et la phase fluide qui peut se déplacer librement
dans I’espace poreux connecté ou se trouver emprisonnée dans une porosité occluse dans la
phase solide (Figure 2-1). La porosité occluse peut également ne pas étre saturée. Dans ce qui
suit, la porosité occluse est considérée a I’image du fluide qui la remplit, comme une partie

intégrante de la phase solide.

Porosité occluse < 7
Porosité connectee = +
Squelette o » [
Milieu poreux saturé Phase solide Phase fluide

Figure 2-1. Principe de superposition des phases d'un milieu poreux saturé.

Un milieu poreux peut, a I’inverse d’un milieu continu classique, échanger de la maticre
avec le milieu extérieur, ¢’est ce qu’on appelle un milieu ouvert (Coussy, 1991). La matiére
échangée étant le fluide interstitiel qui, sous I’effet d’une augmentation de pression, induit une
dilatation du matériau. L’effet d’une compression externe (contrainte totale) quant a elle,
provoque une diminution du volume du matériau et engendre une surpression interstitielle si

I’eau ne peut pas s’échapper du matériau ou y circule trés lentement.
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2.1.1. Comportement volumique poroélastique

Nous présentons ici un cadre poroélastique décrivant la réponse volumique d’un milieu
poreux saturé par une phase fluide. Dans le but de simplifier la formulation, le matériau est
considéré micro-isotrope et micro-homogéne a I’échelle des grains solides (Cheng, 1997). La
base théorique de cette formulation est abordée par plusieurs auteurs, dont Biot and Willis
(1957), Brown and Korringa (1975), Rice and Cleary (1976), Zimmerman (1991), Detournay
and Cheng (1993), Vardoulakis and Sulem (1995) et Coussy (2004).

Le but de cette formulation est d’identifier les paramétres de base du mode¢le et de définir
les essais nécessaires pour les mesurer au laboratoire. La variation de la déformation volumique,
définie comme la variation du volume total V par rapport au volume total initial Vo, est notée
a=-dVIVo= &1 + 2 &, 0l & et & sont les deformations axiales et radiales, respectivement, qui
seront mesurées durant les essais. Les conventions de signes adoptées ici sont celles de la

mécanique des sols et des roches, ou la contrainte totale o est positive en compression.

En mécanique des sols, les effets de la contrainte totale et de la pression interstitielle sur

la déformation des sols sont pris en compte par la contrainte effective de Terzaghi (1925, 1936).

La contrainte effective de Terzaghi constitue une base fondamentale pour le développement de

la mécanique des sols. Elle est définie comme la différence entre la contrainte totale o et la
pression interstitielle uw (Eq. (1-1)).

o4 =0 —Uy (1-1)

La porosité Lagrangienne ¢ est le rapport du volume de I’espace poreux V4 au volume

total Vo dans la configuration non-déformée du systeme :

e (1-2)

Les variations du volume total V et du volume des pores V4 sont exprimées en fonction
des deux variables indépendantes qui sont la contrainte effective de Terzaghi oy de 1’équation
(1-1) et la pression interstitielle uw. Ceci permet de définir quatre modules de compression Kg,

Ks, Kp et Ky suivant les relations (1-3) et (1-4) :

1t

&, = =—do, +—du, 1-3
v, K GO (1-3)
dv

1 e+ Lau, (1-4)
V¢b KP K¢
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Kq est le module de compression drainé, Ks est le module appelé couramment module
sans membrane (unjacketed) et qui représente la compression des grains solides, K, et K4 sont

les homologues de Kgq et Ks et qui représente la déformabilité de 1I’espace poreux.

L’équation (1-3) peut étre réécrite sous la forme de 1’équation (1-5) :

\
d s d

P =i{da—duw+ﬁduw}=i(da—bduw) (1-5)
K K K

Le coefficient de Biot b est donc défini comme :

b :1—% (1-6)

S
Dans la relation (1-5) I’expression do”’ = do - b duw est ce qu’on appelle la contrainte
effective de Biot qu’on réécrit sans incrément de contraintes comme suit :
c'=c-bu, (1-7)
Cette relation prend en compte 1’effet de la pression interstitielle sur la déformabilité des

grains solides. A noter que la contrainte effective de Terzaghi est un cas particulier de la

contrainte effective de Biot ou b = 1.

Les quatre parameétres définis dans les équations (1-3) et (1-4) sont définis dans des
conditions isothermes. Les essais qui permettent de mesurer les différents modules introduits

ci-dessus sont présentés dans ce qui suit.

2.1.1.1. Essai de compression isotrope sans membrane (Ao = AUw)

Cet essai, qu’on réalise par augmentation simultanée de la pression interstitielle et de la
pression de confinement en proportions égales (Ao = Auy), maintenant constante la contrainte
effective de Terzaghi od, permet de mesurer le module de compression sans membrane Ks

(unjacketed modulus en anglais, Eg. (1-8)).

Cet essai permet d’appliquer une charge qui est supportée uniquement par les grains
solides. De ce fait, la mesure de la déformation de 1’échantillon permet de déterminer le module
Ks. Dans le cas d’un matériaux poreux simple constitué d’une seule phase solide, ce module est
égale au module de compression du minéral constituant de cette phase.

1__ 1V (1-8)
K V, { au, o

S
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La mesure de la variation du volume de la phase fluide dans cet essai permet en principe
d’évaluer le module Ky (Eg. (1-9)). Cependant la mesure expérimentale du module Ky est trés
difficile, car pour trouver la variation du volume poreux de I’échantillon dans cet essai, qui doit
étre en principe un petit volume, le volume du fluide échangé doit étre corrigé pour tenir compte
de la compressibilité de systeme de drainage de la cellule et aussi de la compressibilité du
générateur de pression (Ghabezloo, 2008).

Lz_i[%j (1-9)
K, v, lau, )

Dans le cas d’un matériau considéré micro-isotrope et micro-homogene a 1’échelle des
grains solides comme le cas de cette formulation (Cheng, 1997), les modules Ks et Ky sont

considérés egaux.

2.1.1.2. Essai de compression isotrope drainée (Ao, Auy = 0)

Cet essai est réalisé en augmentant la pression de confinement tout en maintenant
constante la pression interstitielle. La mesure de la variation du volume de 1’échantillon permet

d’évaluer le module de compression drainé Kq qui est donné par :

i:_i( v J (1-10)

Ky VYV, 0oy

Le module K, (Eg.(1-11)) qui est une sorte de module drainé caractérisant la
déformabilité des pores peut aussi étre déterminé dans un essai drainé en mesurant la variation

du volume des pores.

L:_L( oV, j (1-11)
K, Vo0, ),

Selon le théoreme de réciprocité de Betti que I’on ne détaille pas ici (voir Detournay and
Cheng 1993), ’augmentation du volume total sous 1’effet d’une augmentation de la pression
interstitielle est égale a la diminution du volume des pores sous 1’effet d’une augmentation de
la pression de confinement en condition isotherme. Ce théoréme résulte, comme 1’a aussi
montré Zimmerman et al. (1986), en 1’écriture de la relation (1-12) entre les modules élastiques
Kp, Kg and Ks:

izi(i_ij (1-12)
K, &Ky K

S
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Dans un milieu poreux saturé avec une phase fluide, de 1’eau en ’occurrence, le volume
des pores V, est le méme que le volume de I’eau Vw (V4 = Vw) lors de I’essai drainé. De ce fait

la combinaison des relations (1-2), (1-4) et (1-12) permet d’écrire la relation suivante :

v, __do (1-13)
A H
Le module H est le module de Biot donné donc par :
1 zi(avvv} 11 (1-14)
H V,\do ), K, K,

De ce fait, a partir de la relation (1-14), la mesure du volume d’eau sortant de 1’échantillon
lors d’un essai drainé permet de définir une deuxiéme variante pour la détermination du
coefficient de Biot b suivant cette relation :

b= % (1-15)

La relation (1-14) montre que le module sans membrane Ks peut étre déterminé

indirectement en mesurant les deux modules H et Kq. On note aussi que la mesure de la quantiteé

de la variation du volume d’eau au laboratoire est une opération délicate.

2.1.1.3. Essai en pression interstitielle sous confinement constant (Ao =0, Auw)

Suivant la relation (1-5), la mesure de la déformation volumique lors d’un essai ou la
pression interstitielle est variée sous confinement constant meéne a :
b
de, =——du,, (1-16)

d
Ceci est le méme module de Biot H défini dans la relation (1-14) et qui peut étre rédéfini

suivant la relation (1-17) :

1 _1(av (1-17)
H V,\au, )

Cette méthode est une alternative pour la mesure du module H qui est difficilement
mesur¢ lors d’un essai drainé comme expliqué précédemment. On a donc un troisi€éme variante
pour la détermination du coefficient de Biot volumique en réalisant un essai drainé et un essai

en pression interstitielle sous confinement constant.
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2.1.1.4. Essai de compression isotrope non-drainée (Ao, AMy = 0)

L’essai de compression isotrope non-drainée est un essai réalisé dans une cellule
triaxiale/isotrope en fermant le robinet du systéme de drainage. La pression de confinement est

augmentée en maintenant constante la masse d’eau (dmyw = 0) dans 1’échantillon.

Cet essai permet de determiner le module de compression non-drainé Ky, en mesurant la
déformation volumique et le coefficient de Skempton B = Auw/Ac (Skempton, 1954)
(EQ. (1-18)), en mesurant la surpression interstitielle engendrée dans 1’échantillon sous 1’effet
de la variation de la pression de confinement.

i:_i(d_V] | Bz(%j (1-18)
K Vo \do J,, do ),

u

En remplacant duw par B dodans la relation (1-5), on peut écrire K, comme suit :

1 _1-bE (1-19)
K, K,

u

La masse d’eau par unité de volume de I’échantillon est donné par my = Mw/Vo = pwé. La

variation de la masse d’eau unitaire s’écrit donc :

dm, =¢dp,+p, do (1-20)
La variation de la porosité Lagrangienne peut s’écrire d@/go = dVy4 /Vgo. En remplagant

celle-ci dans la relation (1-4) et en prenant en compte la relation (1-12), la variation de la

porosité s’écrit comme suit :

d¢=—(Ki—Kijda+((Ki—Kij—%jduw (1-21)

S

La variation de la densité d’eau est donnée par dpw /pw = duw/Kw oU Ky est le module de
compression de 1’eau liquide. En utilisant cette relation et la relation (1-21) dans 1’équation

(1-20) permet d’écrire :

dm, = —(i—ijdo—+((i—ij—¢o (i—iDduw (1-22)
Kd KS Kd Ks Kw Ks

De ce fait, dans le cas non-drainée (dmw = 0), on peut écrire le coefficient de Skempton

du, (1 1)/(1 1), (1 1 _
B:da_(Kd KS]/[(Kd KJJF%[KW KN (1-23)
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2.1.1.5. Essai de pression interstitielle 2 déformation nulle (Auw, A& = 0)

Cet essal, difficile a réaliser au laboratoire, permet de déterminer le module du squelette
solide N introduit par Biot, (Equation (1-24)) en mesurant la variation de la porosité sous 1’effet
d’une augmentation de pression interstitielle sous aucune variation du volume de 1’échantillon.
L’équation (1-24) est obtenue en remplagant le terme do= Ky & + b duw (pris a partir de la
relation (1-5)) dans la relation (1-21).

1
d¢g=-bd —du, ; —= 1-24
1/ 8v+N v N ( )

2.1.1.6. Le coefficient de Biot b

Le coefficient de Biot est le paramétre clé du couplage hydromécanique pour I’utilisation
de la théorie de poroélasticité de Biot. On a vu parmi les précédentes relations certaines
équations qui permettent de déterminer ce coefficient. Nous résumons ici I’ensemble des
relations obtenues et nous présentons également deux autres relations. Les résultats de deux
essais différents ont été utilisés dans les relations (1-25)-(a) a (d). L’équation (1-25)-(e) est une

équation ou les résultats des quatre essais décrits précédemment sont utilisés.

La validité des résultats obtenus au laboratoire peut étre vérifiée si I’on retrouve des

valeurs comparables du coefficient de Biot par le biais de ces relations.

e ()
1-H (b)
-5k ® @29
K,y
BK. +H (d)
Ku(Ks—Kqg)
K.(Ko —Ko) - (K. —Ka) ©

Cette approche fera I’objet d’un programme d’essais réalisé¢ dans cette these.
2.1.2. Poroélasticité anisotrope

Plusieurs études ont considéré la poroélasticité anisotrope des matériaux poreux (dont
Thompson and Willis (1991), Detournay and Cheng (1993), Ghabezloo and Hemmati (2011),
Noiret et al. (2011), Aichi and Tokunaga (2011)). La présentation faite ici s’inspire de Cheng
(1997).
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Cheng (1997) considére des tenseurs d’ordre 4 pour la matrice de rigidit¢ M et de
souplesse C*, et des tenseurs d’ordre 2 pour les contraintes ojj les déformations &;, les

coefficients de Skempton Bij et les coefficients de Biot bij. Pour plus de simplicité, nous
considérons ici des tenseurs d’ordre 2 pour les matrice de rigidité et de souplesse, et des vecteurs
pour les déformations, coefficients de Skempton et coefficients de Biot. Nous considérons

uniquement les contraintes et déeformations dans les directions principales.

Les vecteurs de contraintes, déformations, coefficients de Skempton et coefficient de Biot

sont donnés par :

oc=[c, 0, o,] (1-26)
e=[a & &) (1-27)
b=[b, b, b]' (1-28)
B=[B, B, B, (1-29)

2.1.2.1. Poroélasticité orthotrope

Un matériau dit orthotrope posséde trois plans orthogonaux de symétrie et les propriétés
mécaniques sont donc différentes selon chaque axe. Le nombre des composantes élastiques
indépendantes est réduit. Nous présentons ici I’écriture des tenseurs de coefficient de Biot et
Skempton dans le cas d’un matériau orthotrope. La relation élastique déformations-contraintes

donnée par Cheng (1997) s’écrit :

& Ch, C, Cy)fo—-bu,
g |=|C, C, Cyllo,-bu, (1-30)
&3 Cs Cyx Cyulos—byu,

Ou les composantes Cjj de la matrice de souplesse C* d’un matériau orthotrope sont

donnés par :

1 1 1 -V, ez -V
C11:E_l’ C22:E_2’ C33:E_3’ C12: E1121 C13:€13’ C23: E;S

ou E1, E> et Ez sont les modules de Young dans les directions xi, X2 et X3, respectivement. vio,
iz et s sont les coefficients de Poisson dans les plans (X1, X2), (X1, X3) et (X2, Xa),
respectivement. Pour une raison de symétrie, on a les égalités vio/E1 = wi/Ez et vislE1 = wi/E3

et ws/Er = volEs.
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La matrice de rigidité, inverse de la matrice de souplesse, est donnée par :

My, My, Mg,
ﬂ = Mlz M 22 M 23 (1-31)
M;; M, Mg

Les paramétres Mj; sont donnés par :

M _ ElEz(ES_EZV’o‘ZZ)
11 — A
1 2
M, = Ez(E3 AE1V31)
M. — E3(E, —Ew})
33 — A
(1-32)
M., = ElEz(E3V21—E2V31V32)
12 — A
M. = E1E2Es(vai —vaws)
13 — A
M e — E:Es(Ewvaws — Eava)
23 — A

Ou, A=E,E;s —EEws —EEovd —Efvé — 2E.EsEavavavs
L’écriture des composantes des tenseurs de Biot et de Skempton implique I’utilisation
d’un tenseur de souplesse du grain solide Cju, en lien avec le module de compression des
grains solides Ks. Les tenseurs des coefficients de Biot et Skempton donnés par Cheng (1997)
s’écrivent sous la forme :
bij =5ij - Mijkl . Ckinm (1'33)

3(C ik —C i?kk)
C
Le coefficient C est le coefficient d’emmagasinement donneé par :

By = (1-34)

C=(Cw-C},)+¢ (Ci-C},) (1-35)

Cs est la compressibilité de la phase fluide qui est généralement de 1’eau (Ct = 1/Ky).

Sous les hypothéses de micro-homogénéité (Thompson and Willis 1991; Cheng; 1997) et
de micro-isotropie (Cheng 1997) qui postulent que le squelette solide est isotrope et homogeéne
a I’échelle microscopique, le tenseur Chamm €st réduit & un parameétre volumique donnant le

module de compression de la phase solide Ks.

s 5i'Cs 1
ijkk ZJT, avec C; = K.

(1-36)
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Cette simplification permet de relier I’anisotropie des tenseurs de Biot et de Skempton a
I’anisotropie structurelle du matériau a 1’échelle macroscopique. Les composantes du tenseur

de Biot sont dans ce cas donnés par :

b1=1—Mll+g/|K12+M13 (a)
by =1— Mlﬁg"Kzz*'V'zs (b) (1-37)
by =1— M13+2/|K23+M33 ()

Et les composantes du tenseur de Skempton sont données par :

_ 3 (Cuu+Cpp+Cy3)-C

B: c (a)
B, = 3 (Clz +C2é+ C23) —Cs (b) (1-38)
83 _ 3 (C13 +C2é+ C33)—C5 (C)
Le coefficient C s’écrit donc :
fex_ 1 1 1 -
C‘(C Ks)+¢(Kw Ks) (1-39)

C* est I’équivalent de 1/Kq et il est donné par :

C*ZZCij =C11+C22 +C33 +2C12 +2C13 +2C23 (1'40)

Le module Kq peut s’écrire sous la forme :

1 _ZMij _M11+M22+M33+2M12+2M13+2M23 .
Ke 9 9 (1-41)

On constate que le coefficient de Skempton est égal a la moyenne des trois composantes

du tenseur de Skempton (voir Monfared et al. (2011)) :

e T I

2.1.2.2. Poroélasticité isotrope transverse

Les roches argileuses sédimentaires telles que 1’argilite du Callovo-Oxfordien, I’Argile &
Opalinus, ou I’argilite de Tournemire (Noiret et al., (2011)) sont des matériaux isotropes
transverses caractérisées par la présence d’un axe de symétrie de révolution perpendiculaire au
litage, qui correspond a un plan présentant une isotropie dans ses deux directions. Nous
présentons ici le cadre de la poroélasticité saturée étendu au cas des matériaux isotropes

transverses.

En prenant 1’axe de révolution dans la direction X1, une réduction du nombre des

parameétres est possible par les égalités vi2 = vizet E> = Ez. La matrice de souplesse s’écrit :
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O

12

23 (1-43)

s
|
0.0
000
00

22

Et la matrice de rigidité est donnée par :

M, M, M,
& = M12 Mzz 23 (1-44)
M, My
Les paramétres Mjj dans ce cas sont donnés par :
Elz(l_VZS)
Ei—-Ewas - 2E2V122
E: Ewvp
Ei—Ewax - 2E2V122
EZ(El - E2V122) (1-45)
(1+vas)(E1— Ewas — 2Eovsy)
3 Ez(Eles + E2V122)
- (1+ V23)(E1 —Ewas - 2E2V122)

Suivant Cheng (1997) on peut maintenant écrire les coefficients de Biot comme suite :

< Z

22

Mll:

M12:

M22:

M23

b :1_M113+T25M12 (a) i
b :1_M12+M22+M23 (b) (1-46)
? 3K
Et les composantes du tenseur de Skempton sont données par :
B _3 (Clz +C22 +C23)—C5 b
: = z (b)

La détermination des coefficients de Biot nécessite la mesure séparée des quatre
parametres élastiques de la matrice de souplesse, a savoir vi2, w3, E1 et E2. D’autres méthodes
peuvent étre utilisées a I’image des études de Bemer et al. (2004) et Noiret et al. (2011) a
I’cedométre ainsi qu’une nouvelle méthode développée dans cette thése dans une cellule de

compression isotrope.
2.2. Détermination des coefficients bi et b2 au laboratoire
2.2.1. Essais cedométriques

Les essais cedométriques sont réalisés au laboratoire en appliquant un chargement axial

sur une éprouvette en empéchant les déformations latérales. Pour la détermination des
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composantes du tenseur de Biot (b1 et bz), une pression interstitielle est appliquée dans
I’échantillon sous une contrainte axiale constante. La réalisation de ces essais nécessite une
bonne étanchéité de la cellule cedométrique et un controle de la pression interstitielle. Des essais
similaires ont été réalisés sur I’argilite du Callovo-Oxfordien par Vincke et al. (1998), Escoffier
(2002) et Bemer et al. (2004) et plus récemment sur 1’argilite de Tournemire par Noiret et al.
(2011).

La relation contraintes-déformations dans un milieu poreux isotrope transverse est donnée

comme suit (Cheng (1997)):
o —b u, My M, My(g
o,-bu, |=| My, M, M,y | s (1-48)
o,—b, u, M, M, M, &

Nous avons écrit dans la relation (1-48) les trois composantes de déformation &1, £2 et &3
et les trois composantes des contraintes o1, o2 et o3 parce que dans les conditions
cedométriques, si la direction de chargement est perpendiculaire au plan de la stratification il en
résulte que la contrainte appliquée coincidera avec la contrainte o1. Dans ce cas les deux
contraintes latérales seront égales (o2 = o3). Or, si le chargement est appliqué sur un axe
parallele aux plans de litage, la contrainte radiale varie en fonction de 1’angle. Dans ce cas, on

admet gque le chargement axial coincide avec la contrainte o, il en résulte que o1 # os.

2.2.1.1. Cas perpendiculaire au litage

Dans le cas d’un essai cedométrique drainé (duw = 0) avec un chargement perpendiculaire
aux plans de litage (Figure 2-2), on aura 2 = €3 =0 et do2 = dos (qui sont & mesurer) tandis
que do1 est la charge qu’on applique et £1la déformation axiale qu’on mesure.

Xy

dc:rI
X5
X, do,=dao,
do,= do, de,=de, =0
de,= d(% =0

Figure 2-2. Conditions aux limites d’un essai cedométrique perpendiculaire aux plans de litage.
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Pour distinguer entre les contraintes et déformations d’un essai ou la contrainte axiale est
contrblée et un essai dans lequel la pression interstitielle est contr6lée, nous rajoutons un signe

o pour le premier cas (do7et &) et un signe uy dans le deuxiéme cas (do et ).

Essai drainé
L’application du cycle de déchargement-rechargement élastique et la mesure de la
déformation axiale engendrée permettent de mesurer la composante Mi1 de la matrice de
rigidité. A partir de la relation (1-48) on peut écrire :
doi =My & (1-49)
Le module My1 ici est le module cedométrique mesuré dans 1’axe perpendiculaire aux

plans de litage.

La mesure de la contrainte radiale (do2 = do3) permet de mesurer la composante M» de
la matrice de rigidité. A partir de la relation (1-48) on peut écrire :
dos =My &f (1-50)
Essai en pression interstitielle

L’application d’un cycle de chargement-rechargement en pression interstitielle (duw) sous

contrainte axiale constante avec la mesure de la déformation axiale permet d’obtenir la relation :
— bl dUW:Mll Sluw (1-51)

La mesure de la contrainte radiale dans un cycle de chargement-rechargement en pression

interstitielle (duw) permet, en mesurant la déformation axiale, de définir la relation :
dG;W — bz dUW =My Sluw (1-52)

La combinaison entre les relations (1-49) et (1-51) permet d’établir la relation ci-dessous

pour le coefficient de Biot by :

by = % (1-53)
La combinaison entre les relations (1-50) et (1-52) donne la relation ci-dessous pour le

coefficient de Biot by :

_doyr doi/er

b, — _
? duw duw/é'luw

(1-54)

Ces relations montrent qu’il est possible d’obtenir les deux coefficients de Biot b1 et by
sur un seul echantillon en réalisant les deux précédents cycles de chargement en conditions

cedométriques.
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2.2.1.2. Cas paralléle au litage

Les conditions aux limites lors d’un essai cedométrique drainé (duw = 0) sur un échantillon
carotté dans le sens parallele aux plans de litage, sont présentées schématiquement sur la
Figure 2-3. La contrainte axiale que 1’on fait varier dans ce cas est la contrainte o2. Les
caractéristiques mécaniques dans le plan (xi1, x2) sont différentes de celles du plan (x2, x3), et
acela engendre une différence entre la contrainte qui sera mesurée dans la direction x; et celle
de ladirection x3 (do1 # do3). La contrainte radiale varie suivant I’angle du plan de sa direction.
Les conditions cedométriques imposent des déformations radiales &1 et 3 nulles (g1 = £3 = 0).

La déformation &2 est mesurée.

£
d02
X
X, da] * d03
d%# dcrl dg] = d53: 0
a’.s3 = dgl =0

Figure 2-3. Conditions aux limites d’un essai cedométrique paralléle aux plans de litage.
Essai drainé
La variation de la contrainte axiale o5 dans les conditions drainées (duw = 0) permet
d’écrire, a partir de la relation (1-48), la relation qui donne la composante M2, de la matrice de
rigidité. M2 est dans ce cas le module cedométrique dans la direction paralléle aux plans de
litage :
do7 =My, €7 (1-55)
La mesure des deux contraintes radiales doy et dos (do’#dos) permet, avec la mesure
de la déformation axiale ¢35, de mesurer les composantes M12 et M23 de la matrice de rigidité
comme donné dans les relations suivantes :
do? =My, &7 (1-56)
dos =My &7 (1-57)
Essai en pression interstitielle
L’application d’un cycle de chargement-déchargement en pression interstitielle (duw)
sous une contrainte axiale constante (dans ce cas do;* =0), et la mesure de la déformation

axiale qui y est engendrée permettent d’écrire :
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— b2 dUW =My, 8;“’ (1'58)
La mesure des deux contraintes radiales doy et do§(dof#do¢) permet, avec la mesure

de la déformation axiale ¢y~ d’écrire :

dO'luW — b1 dUW = Mlz 8;"" (1'59)
dG;W — bz dUW =My 8;‘” (1'60)

La combinaison des relations (1-55) et (1-58) permet d’écrire b2 sous la forme :

_ daf/sé’
duy/es"

La combinaison des relations (1-56) et (1-57) avec les relations (1-59) et (1-60)

b, (1-61)

respectivement permet d’écrire les coefficients by et b, comme suit :

_do" dot/ef

b, =
' duy dUW/EgW

(1-62)

_do¥ doi/es

b, — _
? duw duw/é'gw

(1-63)

Ces relations montrent qu’il est possible de mesurer les coefficients de Biot by et b, aussi
d’un essai cedométrique sur échantillon paralléle aux plan de litage mais avec mesure des
contraintes radiales. Le coefficient bz est donné par deux différentes relations. On note que dans

le cas d’une orthotropie, la relation (1-63) donnerait théoriquement le coefficient de Biot ba.
2.2.2. Essais en cellule isotrope

La réalisation d’un essai de compression isotrope drainée et d’un essai en pression
interstitielle comme expliqué dans les paragraphes 2.1.1.4 et 2.1.1.3 permet d’estimer les
coefficients de Biot b et bz. Nous développons ici un cadre théorique qui permet I’expression
de ces deux coefficients. La mesure des déformations axiales et radiales est nécessaire. Dans ce

qui suit, I’axe de I’isotropie transverse est perpendiculaire aux plans de litage.

Nous rappelons ici la relation déformations-contraintes pour un matériau isotrope

transverse ayant I’axe de révolution dans la direction X1 :

dg,) | L 2 e |dg, -bdu
El El El
de, [=| 222 L ZVa | 4o, —bdu (1-64)
El EZ EZ
v, - 1
de, % % = |(do,—bau
1 2 2
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Dans le cas d’une pression de confinement est isotrope (do1 = do» = doz =do), on peut
écrire, a partir de cette derniere relation, la variation des deformations axiale et radiale (det,

de&) comme suit :

de, = 2 (do —byduy) - 222 (do — b, duy) @)
El E1

1-v2)
E.

(1-65)

der = —22(do —b.duy) +

S (do b, du,) (b)

Compression isotrope drainée

Lors d’un essai de compression isotrope drainée (duw =0) (82.1.1.2), la mesure des
déformations axiales et radiales d’un échantillon carotté avec un axe perpendiculaire aux plans

de litage permet d’écrire les relations (1-65)-(a) et (b) sous la forme :

1 — dgl — 1 (1—2V12) (a)
D]_ dG E1 (1-66)
1 de, V12 (1_ V23)

=S, ®)

D_z B dO' E1 E2
Les modules D1 et D2 sont les modules anisotropes drainés dans les directions xi et x»

respectivement.
Essai en pression interstitielle

Dans le cas d’un essai en pression interstitielle ou la pression de confinement est
maintenue constante (do = 0) (82.1.1.3), il est également possible de mesurer les déformations
anisotropes radiales et axiales et de définir les modules de Biot anisotropes H: et Hz, dans les
directions x et x> respectivement. Cela permet de réécrire les relations (1-65)-(a) et (b) sous la

forme :
1 _de _ by by
T TR T, ? (1-67)
1 de v (1— V23)
==92 _"12p = "), (b)

H, du, E; ' E,
Les coefficients de Biot

A partir des relations (1-66) et (1-67) les coefficients de Biot b1 et b, peuvent étre écrits
en fonction des parametres mesurés dans les essais présentés ci-dessus D1, D2, Hi, H2 , ainsi

que le coefficient de Poisson v :

__ vie . 1\ /(vie , 1| _n_ Dy
b, = 2V12|:(H1+H2)/(D1+D2):| (1 2V12)Hl (@)

S RRRNEREY

(1-68)

40



Chapitre 2 Cadre théorique poroélastique

Cette approche est utilisée dans les travaux expérimentaux de cette these et des
coefficients de Biot anisotropes ont été mesurés pour deux eéchantillons différents sous deux

contraintes de confinement.
Essais non drainé et sans membrane

De la méme maniere, les modules anisotropes non-drainés Ux et Uz, dans les directions
X1 et Xz respectivement, peuvent étre définis en mesurant les déformations axiales et radiales
lors d’une compression isotrope non-drainée. La pression de confinement est ensuite augmentée
(ou diminuee) et la surpression (dépression) interstitielle est mesurée a 1’aide de capteurs de
pression connectés au systeme de drainage. En considérant un état simple ou le coefficient de
Skempton B est isotrope, les relations donnant les modules U; et U, peuvent étre écrites ainsi :

L _de_ 1 (1-pB)-2vi(1-b,B)) @)
i T E (1-69)
1 dey  vi (1-v2)

U, do B PB)+ g~ (A-0:B) ®)

Lors d’un essai de compression sans membrane (do = duw) ou I’on mesure le module de
compression des grains solides Ks, la mesure des déformations anisotropes permet de définir
des modules de rigidité anisotrope du grain solide, S1 et Sy dans les directions x1 et X2

respectivement :

i=%=i (1—b1)—2V12(1—b2)) (a)

S: do E: (1-70)
1 _ dgz _ Vi (1_V23) _

S, do E (1=by)+ E. (1-=b2) ®)

En observant les relations (1-66) a (1-70) on constate que le cas ou les coefficients de
Biot by et by sont égaux (b1 =Dy), les rapports d’anisotropie des modules anisotropes des

différents essais sont & leur tour égaux (D2/D1 = Ha/H1 = U2/U1 = So/Sy).
2.3. Poroélasticité non-saturée

Le comportement mécanique des milieux poreux non-saturés est d’une importance
majeure dans 1’ingénierie géotechnique et ggomécanique, notamment pour son application dans
la modélisation du comportement in-situ des roches argileuses sujettes a la désaturation
(Charlier et al., 2013) ou des essais au laboratoire a 1’exemple des travaux de (Manica et al.,
2016). Un milieu poreux est dit non-saturé dans le cas ou il est composé au moins de trois
phases distinctes ; une phase solide, et deux phases fluides, qui sont le plus souvent 1’eau et

I’air dans les sols et les roches (Figure 2-4).
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Figure 2-4. Représentation schématique d’un milieu poreux non-saturé.

Il est nécessaire de bien cerner les mécanismes gouvernant le transfert des fluides et les
échanges hydriques dans la roche non-saturée. Dans ce contexte, des tentatives d’extension du
concept de contrainte effective aux milieux poreux non-saturés ont été proposés (Bishop and
Blight, 1963; Khalili and Valliappan, 1996; Gray and Schrefler, 2001; Loret and Khalili, 2002;
Khalili et al., 2005; Coussy, 2007).

En se basant sur la saturation Lagrangienne, une formulation poroélastique en non-saturé
ont été proposées par Coussy (2007) (Sr = Vw/Vg avec Vy volume d’eau actuel et Vg volume
des vides initial) Vwo et des dérivations thermodynamiques. Pour pouvoir considérer des
paramétres mesurables au laboratoire, Aichi and Tokunaga (2011) ont repris les travaux de
Coussy (2007) en proposant un cadre théorique plus général prenant en compte 1’anisotropie
des propriétés du milieu poreux. Ils ont également proposé des essais imagines, difficiles a
réaliser au laboratoire, pour la détermination de parametres plus compliqués au laboratoire.
Ghabezloo et Hemmati (2011) ont proposé ce méme cadre élargi au cas des matériaux
hétérogenes a 1’échelle microscopique.

Dans ce qui suit, nous présentons, comme pour le cas saturé, une écriture de la variation
du volume total V et du volume des pores V4 en fonction de trois variables indépendantes o ",
Uw €t S :

o"=0-Us, S=Us—Uy (1-71)
ou o " est la contrainte nette, une variable largement utilisée en mécanique des sols non saturés
(Coleman 1962), o est la contrainte totale, uw la pression d’eau, Ua la pression d’air et S la

succion. Ceci permet de retrouver la formulation poroélastique non-saturée présentée par Aichi

and Tokunaga (2011) et Ghabezloo and Hemmati (2011) dans le cas isotrope.

Vv__ :i( av o i i(ﬂj ds (1-72)
v, ACES v ACYN
dv Y, oV oV,
Ve _ 1[N o= | Lo +i ol ds (1-73)
Vv, V,lac"), ou,, v, las ),
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Dans le cas ou les pressions d’eau et d’air sont maintenues constantes sous une variation
de la contrainte totale (Ao # 0, Auw = Aua= 0), ce sera equivalent a un essai drainé en condition

saturée. Les modules Kq et Ky peuvent étre redéfinis en cas non-saturé comme suit :

1 _ _i(ﬂ) (1-74)
Kd VO 60" U, U
N 7 (1-75)
K, V,ld0"), ,

Dans le cas ou la pression de confinement, la pression d’eau et la pression d’air sont
augmentées avec les mémes incréments (Ao = Auw = AUa), les conditions d’un essai sans

membrane sur milieu saturé sont reproduites, permettant de redéfinir les modules Ks et Ky sous

la forme :
1__1jov (1-76)
K. Vylou, )
1 _ _i(%j (1-77)
K, V,\au,)

Un troisiéme cas de charge est ’augmentation de la succion en maintenant la contrainte
nette o " et la pression d’eau constantes (duw = 0, do —dua = 0 donc do = dua = ds). On définit
maintenant deux nouveaux modules Kn et Kgm qu’on peut mesurer physiquement (Khalili and

Valliappan, 1996), avec :

iy (178
K Vo \ 0s do",du,,
1 _i(%J (1-79)
K¢m Vo \ 08 do,du,,

Il est a noter ici que les approches élastiques relatives aux variations de succion supposent
implicitement la réversibilité, et ne tiennent donc pas compte des phénoménes d’hystérésis

caractéristiques des propriétés de rétention d’eau des sols non saturés.

La définition des parametres donnés dans les relations (1-74) a (1-79) permet de réécrire

les relations (1-72) et (1-73) comme suit :

g, :ida"+iduw+ids (1-80)
Kd KS Km
dv.
Do Lo Lgu L gs (1-81)
v, K, K, N
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A partir de la relation (1-80), la variation de la contrainte totale peut étre écrite sous la

forme :
do=K, dg,+b, du,+b, du, (1-82)
avec,
bW=E—:—E—‘:, ba=1—E—i (1-83)

bw et ba sont les coefficients de Biot de I’eau et de I’air respectivement, écrits en fonction
de modules mesurables au laboratoire. La relation (1-80) est similaire a la relation dérivée a
partir du potentiel d’énergie suivant la théorie de la thermodynamique (Coussy, 2007;
Ghabezloo and Hemmati, 2011; Aichi and Tokunaga, 2011). La somme des deux coefficients

de Biot bw et ba donnés dans la relation (1-83) donne le coefficient de Biot saturé b comme suit :

bzbw+ba=1—% (1-84)

Etant donné que le mesure du module K dépend de la succion qui est une variable liée
au degré de saturation par le biais de la courbe de rétention d’eau, on peut postuler que les deux
coefficients by et ba dépendent a leur tour du degré de saturation. L’hypothése la plus
couramment utilisée, adoptée par Coussy (2007), relie ces deux parametres au parametre y de
Bishop (1959) (Eq. (1-85)) et au coefficient de Biot saturé b. Le paramétre y dépend du degré
de saturation.

b, = Zb, b, =(1- )b (1-85)

La comparaison des relations (1-83) et (1-85) permet d’écrire le module K en fonction

des modules saturés drainé et sans membrane (Kgq et Ks) et du paramétre de Bishop y :

i:l+(:l'__}() (1-86)
K. K, K

m S

En considérant la porosité Lagrangienne (Eq. (1-2)) et sa variation d¢/¢go = dVy Vo, le
remplacement de la relation (1-82) dans la relation (1-81) avec la prise en compte du théoreme
de réciprocité de Betti (Eq. (1-12)) permet d’écrire la variation élastique de la porosité sous la
forme :

1 1
dg=-Dbde, +—du, +—du, (1-87)
N N

w a

Les modules Nw et Na sont équivalents au module de Biot N d’un milieu poreux saturé

(Eq. (1-24)), les indices w et a référent aux phase eau et air respectivement. 1ls sont donnés par :
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1 — b_¢0 _ b + ¢0 (a)

Nw Ks Km K¢m (1'88)
1 — b _ ¢O (b)

No Kn Ko

Dans le cas ou duw=dua 1’équation (1-87) sera équivalente a 1’équation (1-24), on
retrouve dans ce cas la relation :

En se basant sur la décomposition proposée par Coussy (2007), on peut écrire la variation
des porosités saturées par chaque phase fluide comme donné dans les relations (1-90)-(a) et
(b). Ces deux relations introduisent des parametres Nj; difficiles @ mesurer au laboratoire. Le
passage par ces relations est adopté pour définir des expressions plus simples des parameétres

Nw et Na en fonction de parametres mesurables au laboratoire.

dg, =—*b de, + 1 du,, + 1 du, (a)
NWW 1 Naw 1 (1_90)
dg, =~(1-2)b de, +—du, +——du, (b)

On considére maintenant un essai sans membrane ou la contrainte totale, la pression de
I’eau et la pression de 1’air sont augmentées simultanément avec le méme incrément
(Ao = Auw= Aua). La mesure de la déformation volumique donne le module K;s et la relation
Ao = Auw = Aua = Ks & résulte de 1’équation (1-80). Le remplacement de Auw= Aua=Ks &
dans la relation (1-87) avec la prise en compte de la relation (1-89) permet d’écrire :

a4 _ _K :
¢0 _ﬁgv’ﬂ_K¢ (191)

Le parametre £ a été introduit par Ghabezloo and Hemmati (2011). En conséquence, sous
I’hypothése que les constituants solides sont homogenes a I’échelle microscopique, les

variations des porosités particlles de 1’eau et de 1’air peuvent étre écrites ainsi (voir Coussy,

2007 ; Ghabezloo and Hemmati, 2011 ; Aichi and Tokunaga, 2011) :

_1dg 1 dg _
A T S (I A (1-92

Le remplacement de la relation (1-92) dans les relations (1-90)-(a) et (b) permet de

retrouver deux expressions des paramétres Nw et Na en fonction de parametres facilement

mesurables au laboratoire :
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111 sk

No N, N, K K, 1.99)
1_1 .1 (1-2)b (1-S,)¢ (b)

Na Nwa Naa KS K¢

Maintenant, la comparaison des relations (1-93)-(a) et (b) avec les relations (1-88)-(a) et
(b), en utilisant I’expression (1-86) donnant le 1/Km, nous permet de définir une expression du
paramétre Ky en fonction des autres parameétre poroélastiques :

12 (1=5)4

K¢m Kp K¢

(1-94)

2.4. Conclusion

Le cadre théorique présenté ici permet d’identifier les types d’essais a entreprendre afin
de caractériser convenablement le comportement poroélastique du matériau que 1’on étudie. La
poroélasticité saturée de I’argilite du Callovo-Oxfordien sera étudiée sur ses deux onglets

isotrope et isotrope transverse.
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Chapitre 3 Etude du comportement poroélastique du COx

Chapitre 3 : Etude du comportement poroélastique de I’argilite du Callovo-

Oxfordien

L’argilite du Callovo-Oxfordien (COX) est une roche argileuse sédimentaire résultant de
la sédimentation, du dépdt et de 1I’enfouissement de particules argileuses et détritiques, soumise
a une diagénese pendant les 158 millions d’années de son histoire géologique. Il en est résulté
une orientation préférentielle des particules d’argile le long des plan de litage subhorizontaux
(voir Menaceur, 2014) et une isotropie transverse du matériau. L’anisotropie des propriétés
mécaniques de I’argilite du COx a été mise en évidence par un certain nombre d’auteurs
incluant Chiarelli (2000), Escoffier (2002), Mohajerani et al. (2012) et Zhang et al. (2012).
Typiquement, les essais au laboratoire montrent une rigidité légérement plus élevée
parallélement aux plans de litage que perpendiculairement. Zhang et al., (2012) ont réalisé une
série d’essais de mini-compression a humidité relative contrélée sur des échantillons dont 1’axe
est paralléle et perpendiculaire aux plans de litage. Ils ont observé des rapports de modules de
Young E2/E;1 (avec E> et E1 respectivement parallele et perpendiculaire au litage) variant entre
1.6 et 1.9 et qui augmentent en fonction de I’humidité relative. Néanmoins, de nombreuses
simulations numériques (dont Gens et al. (2007) et Charlier et al. (2013)) considerent des
propriétés mécaniques isotropes avec un module de Young E = 4 GPa et un coefficient de Biot
b =0.6.

Ce chapitre présente une revue bibliographique sur les propriétés poroélastiques de
I’argilite du COx, suivie d’une caractérisation expérimentale et d’une analyse des parameétres
poroélastiques isotropes transverses obtenus dans le cadre de cette thése a 1’aide d’une cellule
isotrope avec mesures de déformation de haute précision. Ces résultats sont présentés sous la
forme d’un article publié dans le journal Rock Mechanics and Rock Engineering. Les données
de ces travaux sont également interprétées a la lumiére de considérations sur la microstructure
et le statut de 1’eau de I’argilite du Callovo-Oxfordien, ce qui permet d’aborder la question de
la porosité active dans un matériau argileux gonflant ot I’importance des interactions eau-argile

est grande. Ces travaux ont fait 1’objet d’un manuscrit soumis au journal Géotechnique.
3.1. Etat des connaissances
3.1.1. Mesure du coefficient de Biot

Contrairement aux grés et au calcaires, la mesure des parametres poroélastiques des

roches argileuses a faible perméabilité est delicate et difficile a réaliser en conditions saturées
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au laboratoire. En effet, la resaturation des échantillons désaturés lors des opérations de
carottage, de transport et de stockage au laboratoire est une étape délicate et longue dans les s
courants (un a deux mois). De plus, la réalisation d’essais drainés nécessite des vitesses de
chargement suffisamment lentes pour dissiper les surpressions interstitielles engendrées, a
cause de la tres faible perméabilité. De ce fait, il existe dans la bibliographie peu de mesures de
modules de compression drainés Kq. On trouve également peu de mesures du module de
compression des grains solides Ks, qu’on détermine en réalisant un essai de compression dit
« sans membrane ». Il en résulte des difficultés pour la caractérisation directe du coefficient de

Biot b par la relation :

b=1— *éd (3-1)

Différentes méthodes ont été adoptées pour la caractérisation du coefficient Biot, ce qui
explique peut-étre la dispersion dans les résultats publiés. Il est a noter également que la
procédure de resaturation adoptée a également un impact, ainsi bien sir que la composition

minéralogique des éprouvettes testées, qui varie en fonction de la profondeur (Heitz, 1999).

La valeur du coefficient de Biot isotrope de I’argilite du COx retenue par Andra est égale
a 0.6. Ceci postule que le module de compression des grains solides de ce matériau est égal a
environ deux fois son module de compression drainé qui est autour de 3 GPa. Or, les gres et
calcaires représentent des modules Ks avoisinants 35 GPa pour le gres de Berea et 70 GPa pour
le calcaire d’Indiana (Hart and Wang 1995), et 41.6 GPa pour le gres de Vosges (Ghabezloo
and Sulem 2009). Toutefois, les minéraux constituants ces matériaux sont inertes a 1’eau et le

module de compression mesuré s’agit du module brut.

Dans les matériaux ayant des minéraux réactifs avec 1’eau tels que les ciments (Ghabezloo
et al. 2008) et les argilites, I’eau adsorbée fait partie intégrante du grain solide. De ce fait, le
module de compression des grains sont plus faibles que les grés et calcaires a I’exemple du

s = 21 GPa mesuré sur un ciment par Ghabezloo et al. (2008) et le Ks = 21.7 GPa mesuré dans

cette étude sur I’argilite du COx.

3.1.1.1. Détermination de b a I’cedométre

L’ensemble des travaux menés par (Vincké et al. 1997; Vincké et al. 1998; Escoffier
2002; Bemer et al. 2004; Salager 2008) sont basés sur une mesure indirecte par le biais d’une
cellule cedométrique dont le principe est schématisé sur la Figure 3-1. Le cadre théorique adopté

est celui de la poroélasticite telle formulée par Biot (1941). Les échantillons d’une épaisseur de
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20 mm sont saturés en injectant de I’eau par le haut et le bas au moyen de générateurs de

pression. La paroi rigide indéformable du corps de la cellule empéche la déformation radiale

(grad = O)
Displacement — Ca
fransducer Downstream pore pressure

o

Metallic cell _r \

Rock sample B> Pore pressure valves
Sintered stainless —
steel plate = Upstream pore pressure
— 1
vj ]

Figure 3-1. Principe de la cellule aeedométrique utilisée par (Vincké et al. 1997;
Escoffier 2002; Bemer et al. 2004).

A partir d’un état de contraintes initiales en confinement oo et en pression d’eau Uwo, le

coefficient de Biot est déterminé en deux étapes (voir Bemer et al., 2004) :

- 1. La contrainte axiale est variée avec un cycle déchargement-rechargement par
paliers sous pression d’eau constante. La stabilisation des déformations est attendue
pour chaque palier pendant une période d’environ 2.5 jours. Dans ce cas, le module
cedométrique, mesuré a partir de la déformation engendrée, est donné par la
relation Kq + 4 G/3, ou G est le module de cisaillement.

- 2. Lapression de I’eau est augmentée puis diminuée par paliers sous contrainte axiale
constante. Une fois les paliers souhaités achevés, la mesure des déformations permet

de mesurer un module donné par (Kq + 4 G/3)/b.
Le rapport entre les modules obtenus lors des étapes 1 et 2 donne le coefficient de Biot.

Cette méthode permet la mesure des coefficients de Biot anisotropes. Dans le cas ou
I’échantillon est chargé dans la direction perpendiculaire au plan de litage, le coefficient de Biot
mesuré est le coefficient by et dans le cas ou il est chargé dans la direction paralléle aux plans

de litage il s’agit du coefficient b,.

Les résultats obtenus par les différents auteurs cités précédemment sont présentés dans la
Figure 3-2 en fonction de la contrainte axiale effective de Terzaghi a partir de laquelle les cycles
de déchargement-rechargement ont été réalisés. Le signe L est attribué aux coefficients mesurés

dans le sens perpendiculaire et le signe // dans le sens parallele.
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Figure 3-2. Valeurs de coefficient de Biot de I'argilite du COx mesureés par (Vincké et al. 1997;
Vincke et al. 1998; Escoffier 2002; Bemer et al. 2004; Salager 2008).

Une tendance générale classique de diminution du coefficient de Biot avec
I’augmentation de la contrainte effective est observée, ainsi qu’une certaine dispersion des
résultats obtenus par Salager (2008) et Bemert et al. (2004). La diminution de b avec la
contrainte s’explique du fait que le module Kqg de I’argilite du COx décroit, comme la plupart
des géomatériaux, avec 1’augmentation de contrainte (e.g. Boutéca 1999 , Mohajerani 2011)
alors que le coefficient Ks ne varie pas significativement (cf. Hart and Wang (1995) sur le grés

de Berea et le calcaire d’Indiana).

L’anisotropie du coefficient de Biot n’a pas pu étre clairement identifiée dans les essais
ci-dessus. En effet, les résultats obtenus par Escoffier (2002) et Vincké et al. (1997) dans les
sens paralléle ou perpendiculaire aux plans de la stratification ne vont pas dans le méme sens :
Escoffier (2002) trouve que bi > b, tandis que Vincké et al. (1997) trouvent une tendance

inverse avec b, > bs.

3.1.1.2. Détermination de b en cellule de compression isotrope

Peu d’études ont été réalisées en compression isotrope sur 1’argilite du COx. Les essais
sont bases sur la méthodologie expliquée dans le §2.2.1.Cette procédure expérimentale a été
adoptée par Heitz (1999) dans une cellule triaxiale sous des conditions de chargement initial
proche des contraintes in-situ (o=12 MPa, uw =4 MPa). La saturation des échantillons se
faisait pendant une période moyenne, assez longue, de 64 + 23 jours. Toutefois, les mesures
présentent une dispersion significative avec des valeurs du coefficient de Biot variant entre 0.2
et 1 (Figure 3-3).
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Figure 3-3. Coefficients de Biot mesurés dans la littérature en compression isotrope.

Heitz (1999) explique cette dispersion par la faible réactivité du systeme de mesure des
déformations quand les paliers de chargement sont faibles. Ces mesures sont basées sur la seule
mesure de déformation axiale externe, sans mesure de la déformation latérale, en supposant une
déformation isotrope définie par & = 3&x. Pour un matériau isotrope transverse, la rigidité dans
la direction radiale est plus grande que la rigidité dans la direction axiale, et &aq est donc
inférieur a sa. On peut donc imaginer que la déformation volumique mesurée est surestimée
par rapport au cas réel ou & = gax + 2 &rad €t donc les modules mesurés sont sous-estimés, ce
qui affecte directement la mesure du coefficient de Biot. De plus, la mesure externe des
déformations axiales est souvent sous-estimée par rapport aux déformations axiales locales dans
les cellules triaxiales a I’exemple des mesures réalisées par Menaceur et al. (2015) et dans le

chapitre 4 de cette these. Elle peut également étre affectée par des problemes de frottement.

Mohajerani (2011) a réalisé un essai de compression isotrope drainé dans une cellule
triaxiale a cylindre creux (Monfared et al. 2011a) avec un chemin de drainage de 10 mm
(Figure 3-4). A partir d’un état de contraintes initiales proches des contraintes in-situ
(0=12 MPa, uw = 4 MPa), un cycle chargement-déchargement par palier de 2 MPa allant de
12 MPa a 18 MPa a éte réalisé.

230mm

PVC2

Figure 3-4. Principe de la cellule isotrope a cylindre creux utilisée par Mohajerani (2011).
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La mesure des déformations locales via des LVDTs a la stabilisation permet d’obtenir la
déformation volumique pour chaque palier. La mesure du volume d’eau échangé dans chaque
palier a permis 1’estimation de b. Des valeurs plus élevées supérieures a 0,8 et plus regroupées
sont observées (Figure 3-3). L’effet du confinement sur la valeur de b n’est pas visible entre les

paliers 12-14 MPa et 14-16 MPa et une légere diminution est observe au palier 16-18 MPa.

Tableau 3-1. Valeurs de coefficient de Biot obtenues par Mohajerani (2011).

Pression de confinement 12-14 MPa  14-16 MPa  16-18 MPa

Coefficient de Biot b 0.87 0.89 0.81

3.1.2. Mesures des modules drainé Kq et sans membrane Ks

La caractérisation des modules drainé Kq et sans membrane Ks se fait au laboratoire en
réalisant respectivement un essai de compression isotrope drainé et un essai « sans membrane »
(voir chapitre 2). La réalisation de ces essais est longue vu les temps nécessaires pour la
saturation préalable des échantillons et les faibles vitesses requise pour la satisfaction des
conditions de drainage. VVu ses valeurs élevées, la détermination de Ks exige en outre une grande
précision dans les mesures de déplacement. Ces difficultés sont telles qu’a notre connaissance,

il existe assez peu d’essais donnant le module Kg, et encore moins le module Ks.

3.1.2.1. Module de compression drainé Kg

Mohajerani et al. (2013) présentent un essai de compression isotrope drainé, réalisé par
paliers de 2 MPa de 12 MPa a 18 MPa. Les déformations axiales et radiales ont été mesurées
localement pour I’estimation de la déformation volumique. La déformation volumique finale
obtenue a la stabilisation de chaque palier est reportée sur un graphe contraintes-déformations
montrant une réponse assez réversible. La valeur du module de compression drainé ainsi
obtenue est de 2.22 GPa.

Mohajerani (2011) présente des valeurs du module Kgq entre 1.7 et 1.8 GPa. Toutefois, ces
valeurs n’ont pas été mesurées directement. En effet, les cycles de chargement-déchargement
effectués ici, a une vitesse de chargement constante de 1 kPa/min sur un échantillon cylindrique
de 80 mm de diametre et une hauteur de 10 mm, ont été réalisés sans mesure de déformations
locales. Le seul paramétre mesuré était 1’échange d’eau qui donne le module H = Kg/b. En
supposant des valeurs du coefficient de Biot comprises en 0.86 et 0.9, les valeurs de Kg

comprises entre 1.7 et 1.8 GPa sont obtenues.
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Heitz (1999) a réalisé une série d’essais de compression isotrope sur des échantillons
provenant de différentes profondeurs entre 465 et 500 m. Les modules Kq mesurés sont plutot
faibles et inférieurs a 1 GPa et il n’y pas d’effet significatif de la profondeur (Figure 3-5), alors
que I’on sait que les modules varient en fonction de la proportion de calcite variable avec la
profondeur, comme démontré par Hu et al. (2013) a I’aide d’essais de micro-indentation et
micro-compression. Les remarques faites au-dessus sur les incertitudes relatives aux mesures

de déformations sont une autre raison pour considérer ces faibles valeurs avec circonspection.

Module drainé K, (GPa)
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
460 1 1 1 1

465 - < o

495 ~

500 - R <o
Figure 3-5. Modules drainés Ky mesurés pas Heitz (1999) en compression isotrope.

L’estimation du module Kq a été également déterminée indirectement a partir de modules
cedométriques obtenus lors de cycles de déchargement-rechargement élastiques (Escoffier
2002, Homand et al. 2006), avec des échantillons orientés selon des directions perpendiculaire
et paralléle aux plans de stratification. Cette analyse inverse est basée sur 1’hypothése que le
matériau est isotrope et la relation donnant le module cedométrique E' en fonction du module
drainé Kgq est la suivante :

E'-=Ks+4 G=K, [1+ﬂ(§1‘zv)] (3-2)

3 3\2 1+v
En considérant un coefficient de Poisson v = 0.3, on obtient E ' = 1.615 Kq. Les modules
Kq calculés en utilisant cette hypothése sont représentés dans la Figure 3-6 en fonction de la
contrainte axiale effective de Terzaghi.
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Figure 3-6. Modules drainés Kq estimés a partir de modules cedométriques.
On observe une augmentation du module Kq entre 1 et 6 GPa pour des contraintes
comprises entre 8 et 25 MPa, sans distinction claire entre les orientations paralléle et

perpendiculaire au litage. La dispersion des résultats est assez forte (entre 2 et 6 GPaa 11 MPa).

3.1.2.2. Module de compression de la phase solide Ks

A notre connaissance, aucun résultat d’essai de compression isotrope sans membrane sur
I’argilite du COx n’a été publié. Les seuls modules Ks fournis par Escoffier (2002) sont estimés

indirectement a partir d’essais cedométriques par la relation :

Ko _ E 1
KS = d = -
b 1B (] &

Les modules sans membrane Ks perpendiculaires et paralléles au plan de litage définis par
cette analyse, présentés sur la Figure 3-7, varient entre 36 et 3 GPa. On ne peut tirer de
conclusion ni sur ’effet de la contrainte appliquée, ni 1’effet de la direction par rapport aux
plans de stratification. Cette dispersion est expliquée par la différence de protocoles

expérimentaux et notamment la saturation initiale avant les cycles mécaniques.
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Figure 3-7. Modules sans membrane Ks estimés a partir d’essais cedométriques.
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3.2. Détermination des propriétés poroélastiques de I’argilite du Callovo-Oxfordien

Les résultats obtenus a I’aide d’une cellule de compression isotrope dans laquelle a été
développé un systéeme de mesures de grande précision des déformations axiale et radiale sont
présentés sous la forme d’un article publié dans la revue Rock Mechanics and Rock

Engineering.

Cet article comprend également deux annexes dédiées a la détermination des taux de
variations volumiques permettant une compression drainée et a une étude paramétrique
détaillée sur les effets parasites lies aux volumes poreux des éléments de drainage sur la

détermination des parameétres non drainés.

Poroelasticity of the Callovo-Oxfordian claystone
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Abstract

This work is devoted to an experimental investigation of the poroelastic behaviour of the
Callovo-Oxfordian (COx) claystone, a potential host rock for the deep underground repository
of high-level radioactive waste in France. Drained, undrained, pore pressure loading and
unjacketed tests were carried out in a specially designed isotropic compression cell to determine
the poroelastic parameters of fully saturated specimens. Great care was devoted to the saturation
procedure and small loading rates were used to ensure full drainage conditions in drained and
pore pressure tests (0.5 kPa/min) and in the unjacketed test (2 kPa/min). High precision strain
measurements were performed by ensuring direct contact between the LVDTs’ stems and the
specimen. An analysis in the framework of transverse isotropic poroelasticity provided the Biot
effective stress coefficients b1 (perpendicular to bedding) between 0.85 and 0.87 and b (parallel
to bedding) between 0.90 and 0.98 under different stress conditions (pore pressure 4 MPa, total
isotropic stresses of 14 and 12 MPa, respectively). A set of equivalent isotropic poroelastic
parameters was also determined and a very good compatibility between the results of different
tests was found, giving confidence in the parameters determined. The unjacketed test provided

a directly reliable measurement of the unjacketed modulus (Ks = 21.7 GPa) that was afterwards
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confirmed by an indirect evaluation that showed the non-dependency of Ks with respect to the
stress level. These parameters were obtained for specimens cored and trimmed in the laboratory.
A parametric study was then conducted so as to provide an estimation of the parameters in-situ,
i.e. not submitted to the damage supported by laboratory specimens. A minimal value b = 0.77

seems to be a reasonable lower bound for the equivalent isotropic Biot parameter.

Keywords: Claystone, isotropic compression cell, poroelasticity, transverse isotropy, Biot coefficients,
unjacketed modulus.

3.2.1. Introduction

A possible host rock for geological radioactive waste disposal in France is the Callovo-
Oxfordian (COx) claystone, a sedimentary clayey rock from the Paris basin deposited 155
million years ago into a 150 m thick layer slightly tilting with an inclination of 2° with respect
to horizontal over a layer of Dogger limestone and covered by a layer of Oxfordian limestone.
Detailed investigations on the properties of the COx claystone are carried out in the
Underground Research Laboratory (URL) managed by Andra, the French agency for the
management of radioactive waste, close to the village of Bure in Eastern France. The URL is
located at a depth of 490 m, at which the clay fraction in the claystone is maximum and close
to 50%. A detailed investigation of the in-situ state of stress in the Bure URL was conducted
by Wileveau et al. (2007), providing the following stress values: vertical total stress
ov =12.7 MPa (lithostatic), major horizontal stress on=12.7-14.8 MPa, minor horizontal
stress on =12.4 MPa and pore pressure uw =4.9 MPa. Typical characteristics of the COx
claystone are a very low permeability (in order of 102° m?) (Escoffier, 2002; Davy et al., 2007;
Zhang, 2011 ; Menaceur et al., 2015a, 2015b), a good ability to retain radionuclides and a low

diffusion coefficient resulting in very slow solute transfer.

To optimize the design of the galleries and disposal cells of a possible geological waste
repository in the COx claystone, various investigations have been carried out to explore its
hydromechanical behaviour (Chiarelli, 2000; Chiarelli et al., 2003; Zhang & Rothfuchs, 2004;
Hoxha et al., 2007; Hu et al., 2013; Menaceur et al., 20153, 2015b). As quoted by Menaceur
et al. (2015b), the variability observed in published data can be linked to the different
experimental procedures adopted by the different research groups involved, with respect to the
state of saturation of the specimens and to the drainage conditions imposed during triaxial
testing. The significant sensitivity of claystones to changes in water content has been observed
by Zhang et al. (2012), Pham et al. (2007), Valés et al. (2004), Zhang and Rothfuchs (2004)

and Chiarelli et al. (2003), with larger strength at lower degrees of saturation. The importance

56



Chapitre 3 Etude du comportement poroélastique du COx

of adopting short drainage length to ensure good saturation (under stress conditions close to the
in-situ ones) within a reasonable period of time (no longer than one week) has been
demonstrated by Monfared et al., (2011a). Actually, short drainage length ensured satisfactory
drainage conditions with homogeneous pore pressure field within the specimens, allowing to
investigate the intrinsic response of low porosity specimens through fully drained tests with no
excess pore pressure. In this regard, Monfared et al., (2011a) developed a new hollow cylinder
triaxial apparatus with a drainage length of 10 mm. Hu et al., (2013a) also tested small sized
triaxial specimens (20 mm in diameter and 40 mm in height). The failure criteria obtained on
COx specimens by Hu et al., (2013a) on fully saturated and fully drained specimens appeared
to be compatible with that obtained on the hollow cylinder apparatus by Menaceur et al.,
(2015b) on specimens of comparable porosity. Imperfect saturation and drainage conditions are

known to over-estimate the mechanical characteristics (larger stiffness and larger failure stress).

Rather few studies addressed the poroelastic response of claystones (Vincké et al., (1998);
Escoffier, (2002); Bemer et al., (2004); Noiret et al. (2011)). Existing data show that various
values of the unjacketed modulus Ks (i.e. modulus of the solid phase) have been found, resulting
in a large range of possible values of Biot’s effective stress coefficient b, between 0.33 and 0.95
(Escoffier, 2002). This variability is due to several reasons: natural variability of the samples
(mineralogy, water content, porosity...), coring and trimming procedures, testing protocols
adopted with respect to saturation, drainage procedure. Currently, the reference value of Biot
coefficient adopted by Andra in numerical calculations is most often taken equal to 0.6 (Gens
et al., 2007; Charlier et al., 2013). However, because of these incertitude, it seems necessary to
further investigate the poroelastic behaviour of the COx claystone so as to provide more reliable
values of the poroelastic parameters and to reduce their variability for poroelastic calculations.
To do so, a special isotropic compression cell developed by Tang et al. (2008) and adapted by
Mohajerani et al. (2012) was used and further developed in this work. In this device, a reduced
drainage length (10 mm) is ensured by using a 10 mm thick specimen drained at bottom. A high
precision local strain measurement device was developed to allow a precise determination of
the poroelastic parameters of the Callovo-Oxfordian claystone along various hydro-mechanical

loading paths.
3.2.2. Poroelasticity framework

The Callovo-Oxfordian claystone is known as being transversely isotropic like many
clayey sediments, with a preferential average orientation of the clay particles along a bedding

plane that can be observed in scanning electron microscopy (e.g. Menaceur, 2014). The samples
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tested in this work have been cored perpendicular to the bedding planes. The anisotropic
properties of the COx claystone have been detected in particular by Chiarelli (2000), Escoffier
(2002), Andra (2005), Mohajerani et al. (2012), Zhang et al. (2012). Typically, the axial
stiffness is larger than radial one. Zhang et al., (2012) performed a series of mini-compression
tests on samples parallel and perpendicular to bedding planes under different relative humidities
(RH). They observed a significant structural anisotropy reflected by a ratio of Young moduli
E>/E1 (with E2 and E: parallel and perpendicular to bedding, respectively) varying between 1.6
and 1.9 (increasing with decreasing RH). The Young moduli measured at RH = 98% of are
E:1=1.3 GPa and E> = 2.2 GPa, respectively. Note that these values are smaller than the values
currently used in numerical simulations with E taken equal to 4 GPa (Gens et al., 2007; Charlier
et al., 2013). As a consequence, an anisotropic response can be expected from the isotropic
compression paths planned in this work, as observed by Noiret et al. (2010) on another

claystone, the Tournemire shale.

Anisotropic poroelasticity has been considered by several authors, including Thompson
and Willis (1991), Detournay and Cheng (1993), Cheng (1997), Zimmerman (2000), Ghabezloo

and Hemmati (2011). The generalized Hooke's law for a porous material is given by the relation
gzg_l(g—QU) (Cheng, 1997) where b is the Biot’s coefficients tensor and 2-1 the

compliance tensor for a transverse isotropic material:

de, Ei 2l |(do; -
1 1 1
de, |=| —12 R do, —b,du (3-4)
El E2 EZ
v, v, 1
de,) | =2 X2 = |do,-b,du
El EZ EZ

In the case of a transverse isotropic material submitted to an isotropic stress increment
(do1 = do» = doz =d o) the stress-strain relation can be written in the following form:
1 2v,,

de, = El(da —bldu)—?l(da —b, du) (3-5)
de, =—V—éj(da—bldu)+(1_E‘2/23)(da—b2du) (3-6)

in which the x; axis is taken perpendicular to bedding with x2 and x3 parallel to bedding. E; is

the Young modulus along direction x; and v12 the Poisson ratio in the (X1, x2) plane. E> and v23
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are defined in a similar fashion. For symmetry reasons, the Young moduli and Poisson ratios
verify the relation vi2/E1 = vi2/Eo.

The determination of the poroelastic parameters of the COx claystone was done here by
performing isotropic drained, undrained, and unjacketed compression tests together with pore
pressure loading tests, i.e. change in pore pressure under constant confining pressure
(Ghabezloo et al., 2008). In transverse isotropic materials, the changes in axial and radial strains
under isotropic loading are different, leading to the definition of two moduli for axial and radial

strains from relations (3-5) and (3-6), respectively.

In a drained isotropic compression test where pore pressure is kept constant (du = 0), the
moduli, called D1 and D> along directions x1 and x», respectively, are given by:

1 dg 1
— A~ (1-2 3-7
D, do El( Vie) (3-7)

i:%:_erM (3-8)
D, do E, E,
The moduli measured in a test in which pore pressure is changed under constant confining

pressure,do =0) are called H1 and H. along directions x; and xo, respectively:

L da_ b, B (3-9)
H, du E E,
1-—
Hi:%zﬁbl_ﬂbz (3-10)
2 u El E2

In an unjacketed compression test (where do = du) moduli S; and S in directions x1 and

X2, respectively, are given by:

_1 _dgl—i _ _ _ _
Sl=OIG_E1((1 b)-2v, (1 bz)) (3-11)
1 _de,  Viggq_py, (2va) .
S do- El(l by)+ 3 (1-b,) (3-12)

An undrained isotropic compression test, carried out by closing the valves of the drainage
system and by measuring the change in pore pressure u with respect to changes in the confining
pressure o, provides the Skempton coefficient B=du/do (Skempton, 1954). The undrained

moduli Uz and Uz in directions xi and Xz, respectively, are given by:

1 dg 1 3 3 _ .
U_l = d_ = _El ((1 blB) 2v,, (1 bZB)) (3-13)
U_z_ do E (1 blB)+ E, (1 bZB) 14

59



Chapitre 3 Etude du comportement poroélastique du COx

In a purpose of simplicity, the transverse isotropic poroelastic framework can be degraded
into an isotropic one so as to provide equivalent isotropic parameters that are useful to conduct
isotropic poroelastic calculations, like for example in Gens et al. (2007). Adopting E1 = E2 and
Vij = v, one gets the standard isotropic poroelastic equations:

de, =2 = L do—du+Kedu [= 2 (do—bdu) (3-15)
VO Kd KS Kd

where

- Kq s the equivalent isotropic drained bulk modulus;

L:_i( oV j 1.2 (3-16)

K, V,\d0,) D D,

- bis the equivalent isotropic scalar Biot effective stress coefficient defined by:

K
b=1-—% 3-17
<. (3-17)
- K is the unjacketed modulus:
i:_i(a_V] 1.2 (3-18)
K, Volou), S S,

- H is the equivalent isotropic Biot modulus determined in a pore pressure loading test

carried out under constant confining pressure, given by:

H V,\ou/), H H, K, K, K

Equation (3-19) shows that, knowing the drained modulus Kg, the determination of H

provides an indirect evaluation of both the Biot coefficient b and the unjacketed modulus Ks.

The isotropic equivalent undrained bulk modulus Ky is given by:

iz_i(d_Vj 1.2 (3-20)
K, Voldo), U, U,

u

By replacing du = B do in equation (3-15) leads to the following expression of Ky:

K, =
“"1-bB

(3-21)

The experimental program followed in this work is based on the previous set of equations.

It aims at characterizing various poroelastic parameters by running different tests so as to
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examine the compatibility between the results obtained, in an aim to get satisfactory confidence
in the experimental determination of the poroelastic parameters.

3.2.3. Material and methods

3.2.3.1. The Callovo-Oxfordian claystone

The mineralogical composition of the COx claystone and more specifically the clay and
carbonate contents, vary with depth. The total porosity is estimated between 14% in carbonated
levels and 19.5% in more argillaceous levels (Yven et al., 2007). At the level of the Bure URL,
the COx claystone is made up of a clay matrix (45-50% clay fraction) in which are embedded
20-30% carbonates, 20-30% quartz and a small fraction of feldspar. The clay fraction is
composed of 10-24% mixed layer illite/smectite, 17-21% illite, 3-5% kaolinite, 2-3% chlorite
(Gaucher et al., 2004). The smectite fraction of the mixed layer illite/smectite is estimated
between 50 and 70%. It provides to the COx claystone some swelling properties (e.g.
Mohajerani et al., 2012; Delage et al., 2014) and interesting self-sealing capabilities (Davy et
al., 2007; Zhang, 2011; Menaceur et al., 2015b).

The specimens tested in this study (EST31912c and €) come from 80 mm diameter cores
that were extracted at the depth of the Bure URL (490 m). Two specimens of 38 mm diameter
and 10 mm height were cored by using a diamond core in the direction perpendicular to the
bedding plane and cut at the required length by using a diamond saw. The water content was
obtained by weighing the sample before and after oven drying at 105°C during 48 hours. The
sample volume was determined by hydrostatic weighing to calculate the total connected
porosity and the initial degree of saturation. The specimen EST31912c was tested immediately
after coring. Its initial water content was equal to 7.45%, corresponding to a degree of saturation
of 94.2%, considering a particle density of 2.70 g/cm® (Andra, 2005). The specimen
EST31912¢, that was tested two months later, was preserved from evaporation by plunging it
in a mix 70% paraffin 30% vaseline oil and wrapping it in plastic film. Its water content
however decreased to 4.54% during the conservation period, corresponding to a degree of
saturation of 67.8%. The initial characteristics of the two specimens tested are presented in
Tableau 3-2. A suction measurement was carried out on some cuttings of specimen EST31912c
by using a chilled mirror tensiometer (WP4, Decagon), providing a value of 19.7 MPa for a
specimen with a degree of saturation of 94.2%. These data are representative of a good

preservation of the specimen. They are in good compatibility with the water retention curves
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provided by Pham et al. (2007) and Wan et al. (2013). This measurement was unfortunately not

carried out on specimen EST31912e.

Tableau 3-2. Initial characteristics of the studied specimens.
IDEch. w(%) p(g/em®) pi(glem®) e S (%) ¢ (%) Suction (MPa)
EST31912c 7.45 2.39 2.22 021 942 176 19.7
EST31912e 4.54 2.39 2.29 0.18 67.8 153 -

3.2.3.2. Experimental device

The experimental device developed in this work is an extension of a system initially
developed by Tang et al. (2008) to investigate the thermal behaviour of compacted bentonites.
It was further developed by Mohajerani et al. (2012) to investigate thermal pressurization in the
COx claystone. As shown in Figure 3-8, it is composed of a thermal isotropic compression cell
connected to two pressure-volume controllers (PVC, GDS Brand) imposing pressures up to
60 MPa. Compared to previous works, the sample diameter was reduced to 38 mm in order to
add a local system of axial and radial strains measurement by mean of LVDTs (Figure 3-8a).
The short height of the sample (10 mm with drainage at bottom) results in a short drainage
length that ensures a good saturation within a reasonable period of time and good drainage (see
Monfared et al. (2011b)). Drainage was ensured by a thin geotextile on specimen EST31912c.
To reduce the compressibility of the drainage system, the geotextile was replaced by a porous
disk for specimen EST31912e. The difference between the two drainage systems (geotextile
and porous disk) slightly affects the measurement of the undrained parameters. A correction of
the parasite effects of the pore volume of the drainage system is presented in the Appendix 2.
Monfared (2011) checked the drainage performances of the geotextile under pressure. To
insulate the sample from the confining fluid (silicone oil), a specially designed cylindrical
neoprene membrane able to continuously envelop the top and lateral face of the sample was
used, without using any piston or porous disk on the top of the sample. The membrane was
tightly fixed to the bottom base by means of two O-rings.

Air purge Safety valve EA
’ 1 { ] 2\“ <« Thermostat
J

LVDT

o
S Neoprene
. i mcmbmnc
O-ring — e = Rock sample
* L Geotextile or
I ) Porous disk

A A 35
Water duct — | Oil duct —J

Pressure transducer

(@) (b)

Figure 3-8. (a) Isotropic compression cell; (b) Overall system with controlled temperature bath.
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As shown in Figure 3-8b, the cell was immersed in a temperature-controlled bath. Pore
pressure changes in the sample were measured by a pressure transducer (0 to 75 MPa range)
placed outside the bath to avoid any perturbation due to the temperature changes in the bath.
The temperature of the bath was controlled with 0.1°C accuracy and measured by means of a
thermocouple. One of the two ducts arriving at the sample bottom was connected to the pressure
transducer whereas the other one was connected to the back pressure PVC. This PVC was

carefully filled by demineralized and de-aired water.

3.2.3.3. Strain measurement

The main improvement with respect to the device of Mohajerani et al. (2012) concerns
the monitoring of the axial and radial strain by means of LVDTs, as shown in Figure 3-9. Given
the stiffness of the COx claystone, with a Young modulus of about 4000-5600 MPa (ANDRA
2005; Gens et al., 2007; Charlier et al. 2013) and because of the small size of the sample, the
displacements during compression are expected to be small (around 2 pum by MPa). To avoid
any disturbance due to the neoprene membrane, direct contact between the LVDT stem and the
specimen was ensured by piercing the membrane with a hole smaller in diameter than the stem.
Good fluid tightness was ensured by putting a drop of neoprene glue on the membrane around
the stem. Using this technique, displacement measurements were improved with a minimum

accuracy of 0.1 um corresponding to a strain of 10,

Figure 3-9. Displacement measurement system.

Figure 3-10 shows a comparison during an undrained compression test between the data
of the radial LVDT in direct contact with the specimen through the membrane and that obtained
by the axial one in contact with the membrane. Starting from an initial confining stress of
12 MPa with a back pressure of 4 MPa, the confining stress was increased with a loading rate
of 20 kPa/min and maintained at 16.5 MPa during 13 hours. Afterwards, an unloading-
reloading path up to a maximum pressure of 18.5 MPa was followed. Finally, the confining

stress was decreased down to 12 MPa with a loading rate of 10 kPa/min. The comparison
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between the two measurements clearly shows that the LVDT in direct contact with the sample
precisely follows all the loading and unloading phases, while the measurements made on the
membrane do not detect the unloading phases at the 18 and 26" hours. The loading sequence at
20h is also poorly monitored. This clearly shows the improvement provided by ensuring a direct

contact of the LVDT stem with the specimen through the membrane.
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0 T T T 0
0 10 20 30 40
Time (hours)

Figure 3-10. Effect of the membrane on the strain measurements.

3.2.3.4. Saturation phase

As commented in the Introduction, the mechanical properties of high clay content rocks
are very sensitive to changes in water content. Given that the specimens provided to the
laboratory are partially saturated (see Tableau 3-2), particular attention has been devoted to the
resaturation procedure prior to mechanical testing, in an aim to limit any possible swelling. As
demonstrated in swelling soils (e.g. Delage et al. (2007) and applied by Monfared et al. (2011a)
on the Opalinus clay and Mohajerani et al. (2011) and Menaceur et al. (2015a; 2015b) on the
COx claystone, it is mandatory to saturate swelling soils and clay rocks under stress conditions
close to in-situ one so as to minimize swelling and damage. To do so, the ducts and the
geotextile were kept dry during the sample setup to avoid any contact of the sample with water.
Once the sample placed on the base with the membrane put around and the cell placed and filled
with the confining fluid (oil), vacuum was applied through the valve located close to the
pressure transducer (valve V2 in Figure 3-8b) so as to evacuate any trapped air between the
membrane and the sample. Then, the confining pressure was increased to 8 MPa, a value close
to the in-situ Terzaghi effective stress. The drainage system under vacuum was afterwards filled
with demineralized de-aired water through valve V2 while valve V1 was kept closed, ensuring
good saturation of the drainage system. Given that evaporation and the partial desaturation of

the samples resulted in a slight increase in salinity of the pore water (since dissolved salts
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remain within the sample pore water), saturation with demineralized water with limited

swelling allows to get back to the initial salinity of the pore water.

Finally, the confining stress and pore pressure were simultaneously increased up to
12 MPa and 4 MPa respectively at a rate of 100 kPa/min to reach stress conditions close to in-
situ. Figure 3-11a shows the water exchange (i.e. the ratio of injected water AVy monitored by
the PVC with respect to the initial sample volume Vo) together with the volumetric strains
measured by the LVDTs in tests EST31912c. The sample exhibit a small swelling (0.05%, at
the limit of the precision of the PVC) with axial swelling larger than radial one. The monitoring
of water exchanges does not seem to be satisfactory during the first day, but a good

compatibility of the volume changes with water exchanges is observed after one day.

The response of the axial LVDT is not satisfactory for sample EST31912e (Figure 3-11b)
and no volume change could be calculated from local strain measurement. The radial strain
stabilizes after one and a half day, like in sample EST31912c, but at a value significantly larger,

a possible effect of the smaller initial degree of saturation.
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Figure 3-11. Saturation phase: (a) sample EST31912c, (b) sample EST31912e.

A possible reason of the significant difference in the swelling response is the difference
in initial degrees of saturation, with values of 94.2% and 67.8% respectively for EST31912c
and EST31912e samples. Similar observations were made by Menaceur (2014) when testing in
the oedometer two samples of COx samples with degrees of saturations of 77% and 91% and
by Ewy (2015) who found larger swelling in shales and claystones with lower partial saturation.
Indeed, loss of water (drying) in clayey rocks results in damage and micro-cracks that enhance

swelling.

3.2.3.5. Loading rates

When performing a drained compression test, the pore pressure field should remain

homogeneous with negligible changes in pore pressure (Gibson and Henkel, 1954).
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Homogeneity of the pore pressure field is also mandatory when performing an unjacketed test
or an undrained compression test. In practice, pore pressure can only be controlled at the sample
borders connected to the drainage system. This occurs at the bottom of the 10 mm height
cylindrical specimen in the isotropic compression tests carried out here. In all cases, pore
pressure homogeneity can be ensured if a sufficiently low stress rate is adopted. The loading
rates depends on the sample permeability, drainage length, material’s stiffness and of the nature
of the test carried out. It is difficult to have a perfectly homogeneous pore pressure distribution,
however a loading rate can be considered as satisfactory for a given loading path when the
generated pore pressure heterogeneity inside the sample has a negligible influence on the
measured strains and consequently on the evaluated poroelastic parameters (Ghabezloo et al.
2009a). Some poroelastic calculations of the excess pore pressure generated during the various

tests carried out in this work are presented in Appendix 1.

The calculations in Appendix 1 confirm that a loading rate of 0.5 kPa/min ensures good
drainage in both the drained compression and the pore pressure loading tests. This rate was
already adopted in the drained standard triaxial tests carried out by Sultan et al. (2000) on the
Boom clay and by Monfared et al. (2011a) (who used a hollow cylinder triaxial cell with 10 mm
drainage length) on both the Boom clay and the Opalinus clay. Calculations also show that a
loading rate of 2 kPa/min is satisfactory for the unjacketed test, in which volume changes and
water exchanges are smaller, given that this test mobilises the modulus Ks of the solid phase,

that is larger than the drained modulus Kg.

3.2.3.6. Correction of drainage system effect for the undrained experiments

Undrained compression tests are run by increasing the confining pressure while all valves
of the drainage system are closed. The confining pressure variation results in a simultaneous
change of the sample pore pressure. The measurement of the pore pressure change by the
pressure transducer inevitably requires some fluid mass exchange between the pore volumes of
the sample and of the drainage system. The loading rate should thus be slow enough to ensure
pore pressure equilibrium between these pore volumes. Therefore, the undrained condition
(Amw = 0) cannot be ensured in the pore volume of the sample only, it is actually imposed in
the larger volume including the pore volumes of both the specimen and the drainage and pore
pressure measurement system. This artefact induces some error in the measured undrained
parameters due to the compressibility of the drainage system and of the fluid filling it. A
correction method should thus be applied to the measured parameters.
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Wissa (1969) and Bishop (1976) were the first who proposed a correction method for the
effect of the drainage system on the results of an undrained compression test, that was
afterwards extended to temperature effects by Ghabezloo and Sulem (2009, 2010). This
correction has been applied to the results of experiments performed on Opalinus clay (Monfared
et al., 2011a) and COx claystone (Mohajerani et al., 2012). The correction method is presented
in the Appendix 2 along with a parametric study on the effects of various parameters.

3.2.4. Experimental program and results

The determination of the isotropic transverse parameters described in Egs. (4) to (11) has

been undertaken by running the following set of experiments:

1. A drained isotropic compression test in which the confining pressure is changed under

constant pore pressure;

2. A test in which pore pressure is changed under constant total stress;

3. An unjacketed compression test in which pore pressure and confining pressure are
simultaneously changed, keeping constant the Terzaghi effective stress;

- 4. Anundrained isotropic compression test in which the confining pressure is changed while
the drainage system is closed. In this test, the increase in pore pressure Au due to an increase
in confining stress Ao is measured, providing the value of the Skempton coefficient

B = Au/Adc.

Under the simplified hypothesis of equivalent isotropy, test 1 provides the drained bulk
modulus Kg, test 2 the Biot modulus H, test 3 the unjacketed modulus Ks and test 4 both the
undrained bulk modulus Ky and the Skempton coefficient B = Au/Ao; in which Au is the increase

in pore pressure due to an increase in confining stress Ac.

The experimental program was carried out under initial isotropic Terzaghi effective
stresses of 10 MPa for test EST31912c and 8 MPa for test EST31912e.

3.2.4.1. Drained isotropic compression test

The drained compression test was carried out by keeping the pore pressure constant
(4u =0) by connecting valve V1 (Figure 3-8b) to the PVC controlling the pore pressure
(u =4 MPa). A loading rate of 0.5 kPa/min was adopted (see Appendix 1) to ensure satisfactory
drained conditions with the drainage length of 10 mm. Thanks to the accuracy of the strain
measurements, small stress cycles of only 500 kPa were applied, a small enough range to stay

within the elastic domain.
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Three drained unloading-reloading cycles were performed, one on sample EST31912c
(between 14 MPa and 13.5 MPa) and two on sample EST31912e (between 12 MPa and 11.6

MPa and between 12 MPa and 11.4 MPa). The response in axial and radial strain indicates some

anisotropy (Figure 3-12) with smaller radial strains with ratios 81/82 of 2.3 and 2.4 for samples

EST31912c and EST31912¢, respectively. The good repeatability observed in the two cycles
carried out on sample EST31912e (Figure 3-12b) provides good confidence in the results. One
also observes the stress dependency of the drained compressibility, with higher modulus

obtained under higher Terzaghi effective stress.

The anisotropic strain response provides the value of moduli D1 and D; in axial and radial
directions, respectively, with D1 = 5.6 GPa and D> = 12.8 GPa for sample EST31912c¢ and
D; =3.7 GPa and D2 = 9 GPa for sample EST31912e. The isotropic equivalent drained bulk

modulus Kq values are equal to 2985 MPa (0; = 14 MPa) and 2027 MPa (04 = 12 MPa) for
tests EST31912c and EST31912e, respectively.
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Figure 3-12. Drained isotropic compression cycles: (a) EST31912c, (b) EST31912e.

3.2.4.2. Pore pressure loading test

The pore pressure loading test should be carried out under a slow rate of pressure change
(0.5 kPa/mn, Appendix 1), like in a drained test, so as to ensure uniform pore pressure
distribution within the sample. The pore pressure was first increased from 4 MPa up to 4.8 MPa
and then decreased, resulting in an unloading-reloading cycle in Terzaghi effective stress. As
previously, the pressure change was chosen small enough to remain in the elastic domain and
avoid any potential damage of the sample. As seen in Figure 3-13, the response is linear and
anisotropic with smaller radial strains and an anisotropy ratio &/& of 1.8 and 1.5 for samples
EST31912c and EST31912¢, respectively.
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Figure 3-13. Pore pressure loading-unloading test: (a) EST31912c, (b) EST31912e.
The moduli H: and H> in axial and radial directions are found equal to 7.3 GPa and
13 GPa, respectively, for sample EST31912c, and to 5.2 GPa and 7.7 GPa, respectively, for
sample EST31912e.

Values of equivalent isotropic Biot modulus H of 3.47 GPa under 10 MPa (test
EST31912c) and of 2.237 GPa under 8 MPa (test EST31912¢) are obtained (Equation (3-19)).
Like in the drained test, one observes a stress dependency of the Biot modulus (H) with respect

to Terzaghi effective stress.
3.2.4.3. Unjacketed compression test

An unjacketed compression test, in which the confining pressure and the pore pressure
are increased simultaneously (Ao = Auw), keeping the Terzaghi effective stress constant)
mobilizes the compression of the solid phase, resulting in small strains that require quite a good
precision in strain measurements. Moreover, the very low permeability of the COx claystone
makes unjacketed compression tests rather long because of the small loading rate necessary to

ensure homogeneous pore pressure field within the specimen (see Appendix 1).

The results of an unjacketed test carried out with the high precision device of Figure 3-8
on sample EST31912c at a loading rate of 2 kPa/mn are presented in Figure 3-14. The isotropic
confining pressure was increased from 14 MPato 16 MPa and the pore pressure from 4 MPa to
6 MPa, keeping a constant value of the Terzaghi stress of 10 MPa. The data are presented in
terms of change in axial and radial strain with respect to isotropic confining pressure. At
maximum confining pressure (16 MPa) a maximum axial strain of 0.012% that corresponds to
a displacement value of 0.8 um (indicating good performance of the local strain measurement)

is measured. A significantly anisotropic response is observed with radial strains (&, parallel to
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bedding) significantly smaller than axial ones (&1, perpendicular to bedding) and a ratio &,/¢

equal to 5.7.
16.0 - . =
rd _Z
_ 5
& 15.5 - = =
E. {_:L; 4__;;;‘7
p = iy
2 g £ k=21736Pa
g 150 - = g
a = 5
£ §> =)
£ , E
"E 14.5 4 2 s 5 —O— Volumetric strain
Q 5 =7
A e — Axial strain
It —— Radial strain
14.0 —

0 0.003 0.006 0.009 0.012
Strain (%)

Figure 3-14. Unjacketed test (EST31912-c), pressure-strain response in loading phase.

The isotropic equivalent unjacketed modulus obtained is equal to 21.73 GPa,

corresponding to a compressibility coefficient ¢s (1/Ks ) equal to 0.046 GPa™,

3.2.4.4. Undrained compression test

The undrained compression test carried out on sample EST31912c included an unloading
sequence from 13.9 down to 12.8 MPa. Four cycles were performed between 12 MPa and
11 MPa on sample EST31912¢, as seen in Figure 3-15 that presents the changes in radial, axial
and volumetric strains with respect to the confining pressure for both tests.

Linear responses with clear anisotropy are again observed in axial and radial strains with
an anisotropy ratio of 3.7 and 3.5 for tests EST31912c and EST31912e, respectively. Load
cycles provide a satisfactory reversible response for the sample EST31912e (Figure 3-15b). The
maximum strain measured by the radial LVDTs is equal to 0.003% (107, say a displacement of
0.52 um), and that measured by axial LVDT is 0.011%, say a displacement of 1.09 um),

confirming the high precision performance of the monitoring of the local strains.

The measured undrained equivalent isotropic moduli are K,"*=7.09 GPa for test
EST31912c and K "*=6.48 GPa for test EST31912¢, respectively. They correspond to
corrected values K, = 12.42 GPa and K, = 10.93 GPa, respectively. Compared to corrected
values, the significantly lower measured values are due to the high ratio between the volume of
the drainage system and the sample volume (V./V) (see Appendix A2). The smaller undrained
bulk modulus in test EST31912e compared to that of test EST31912c is due to the smaller
applied Terzaghi effective stress. The good correspondence between the two values provides a

good confidence in the Ky values obtained.
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Figure 3-15. Undrained isotropic compression tests: (a) EST31912c, (b) EST31912e.

3.2.4.5. Skempton coefficient B

Figure 3-16 presents the changes in pore pressure with respect to the confining pressure
measured on sample EST31912c when decreasing the confining stress from 14 MPa down to
12.8 MPa. The response is quite linear and the slope provides a measured value of the Skempton
coefficient B™* = 0.63.
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Figure 3-16. Skempton coefficient measured for test EST31912c.

The correction (see Appendix 2) provides a corrected value B®" = 0.84, with a difference
compared to B™* of about 25%, mostly due to the compressibility of water and to the large dead
volume of the drainage system, made up of a geotextile. This corrected Skempton coefficient
B" is equal to that found in the COx claystone by Mohajerani et al. (2013) in a hollow cylinder
triaxial cell. These authors demonstrated that B = 0.84 indicated a good saturation of the

specimen.

Unfortunately, a leak occurred during the test on sample EST31912e and no B value could

be obtained.
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3.2.5. Analysis of experimental results and discussion

3.2.5.1. Biot effective stress coefficients
From equations (3-7) to (3-10), the Biot coefficients b1 and b2 can be written with respect

to the measured parameters D1, D2, H1, H2 and to the unknown parameter Vi, , as follows:

Vi, 1 Vi, 1 D, _
bl:—2v12KH1+|_|J/[Dl+Dzﬂ—(1—2v12)Wl (3-22)
o) a3
Hl H2 Dl D2

Tableau 3-3 summarizes the moduli Di, D2, Hi, H2 evaluated from the drained
compression and from the pore pressure test on samples EST31912c and EST31912e. The
difference between the ratio D2/D1 and Ha/Hs is also shown.

Tableau 3-3. Measured anisotropic modulus in drained and pore pressure tests.
EST31912c (ou = 10 MPa) EST31912e (o4 = 10 MPa)

D (GPa) 5.6 3.7
D2 (GPa) 12.8 9.0
Hi (GPa) -7.3 -5.2
H2 (GPa) -13 -1.7
D2/Dy 2.3 2.4
H2/H1 1.8 15

Now, the estimation of b; and b2 is only dependent of the unknown parameter vi2. The
calculated values of b and b2 when v12 is varied between two values considered as reasonable
boundaries (0.25 and 0.35) are presented in Tableau 3-4.

Tableau 3-4. Calculation of b; and by for different v .
EST31912c (o4 = 10 MPa) EST31912e (04 =8 MPa)

V12 b1 b2 b1 b2

0.25 0.836 0.906 0.854 0.996
0.30 0.845 0.896 0.870 0.976
0.35 0.852 0.888 0.884 0.959

One can see that the calculated values of by and b2 show a weak dependency with respect

to the changes in v,,. Actually, the parameter V;, could be measured by a triaxial shearing test,

not planned in the present experimental program carried out in an isotropic compression cell.

Note however that Menaceur et al. (2015b) obtained a V;, value of 0.30 on the Callovo-

Oxfordian claystone whereas Homand et al. (2006) provided a value of 0.35.
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Adopting a value of 0.3 for V;, provides values of b1 =0.845 and b, =0.896 under

10 MPa Terzaghi effective stress on specimen EST31912c and of by = 0.870 and b, = 0.976
under 8 MPa on specimen EST31912e. b; parameters are smaller under lower stress, but
specimen EST31912e, with smaller degree of saturation, is probably more damaged, another

reason of having a smaller b value (Aublivé-Conil 2003).

3.2.5.2. Effect of anisotropy on the unjacketed modulus

Figure 3-14 showed a significant anisotropy in the response of the unjacketed test, with a
ratio e1i/& of 5.7 indicating a compressibility perpendicular to bedding significantly larger than
that parallel to bedding. This ratio is actually the highest one observed in all the tests carried

out in this work.

The relation between the unjacketed modulus and the compressibility of the solid phase
is complex in the case of composite materials and natural rocks made up of various minerals.
The unjacketed modulus is an overall response depending on the one hand on the response in
compression of the elementary particles and on the other hand, on the way particles are
organised together, i.e on the fabric (or texture). It has been shown that most minerals (including
quartz and calcite) exhibit a significant anisotropy with a dependence of the elastic modulus
with respect to the direction (Bass, 1995). This is suspected to be also true for clays platelets
(and more particularly for the smectite phase) with a significant effect of adsorbed water
molecules along the smectite faces, that should increase the compressibility when compression
is carried out perpendicular to the platelets (i.e. perpendicular to bedding). Note that an isotropic
overall response in unjacketed test with comparable axial and radial strains can be observed in
sandstone for instance (Coyner, 1984), when elementary grains (with anisotropic response) can
be randomly oriented within the rock fabric, thanks to their rounded shape. This is obviously
not the case of the fabric of the COx claystone where calcite, quartz and other detritic grains
are embedded in a clay matrix (50%). In this case, the anisotropic response of the solid phase
that is mobilised during an unjacketed test results from the combined response of the clay matrix
and of the embedded grains. The response of the matrix itself results from both the anisotropic
response of the elementary clay platelets (mixed layered illite-smectite) and from their preferred
orientation along the bedding plane.
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3.2.5.3. Overall compatibility of the equivalent isotropic parameters

The compatibility of the set of equivalent isotropic poroelastic parameters determined
from the various tests is now examined, following the approach of Ghabezloo et al., (2008) on

a hardened cement paste.

The unjacketed modulus Ks directly evaluated from the unjacketed test (Ks = 21.73 GPa,
see Figure 3-14) can also be calculated indirectly from the values of the drained bulk modulus
(Kq) and the Biot’s modulus (H) using Equation (3-19). As seen in Tableau 3-5, the indirectly
evaluated Ks values for both samples are very close to that measured in the unjacketed test. As
expected, the values of Kq and H are stress dependent but they finally provide comparable (not
stress dependent) values of Ks. This analysis shows the compatibility of the results of drained,
unjacketed and pore pressure loading tests.

Tableau 3-5. Calculated Ks from measured Kq and H.
EST31912c (og =10 MPa) EST31912e (o4 = 8 MPa)

Measured Kg 2.985 GPa 2.027 GPa
Measured H 3.47 GPa 2.237 GPa
Calculated K 21.357 GPa 21.592 GPa
Measured Ks 21.73 GPa

The isotropic equivalent Biot effective stress coefficient b can be determined by using the
various poroelastic relations presented below ((3-24)-a to c) by combining the results of two
tests among the four performed tests (drained, undrained, unjacketed compression and pore
pressure loading tests). Expressions (3-24)-d and (3-24)-e use the results of all tests to evaluate
the coefficient b. Note however that equations (c) and (d) cannot be used for sample EST31912e

since the Skempton coefficient could not be measured.
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The Biot effective stress coefficients b calculated using the various expressions (3-24) are
given in Tableau 3-6. One can see a good compatibility between the calculated values which

vary between 0.84 and 0.89 with an average value of 0.87 for sample EST31912c and between
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0.90 and 0.91 with and average value of 0.91 for sample EST31912e. Again, good overall
compatibility of the set of poroelastic parameters of the COx claystone determined from the
distinct performed tests is observed, with a stress dependency of the b coefficient (0.87 under
o =12 MPa and 0.91 under o =12 MPa). This analysis shows again the overall compatibility
between all the experiments and provides confidence in the parameters determined. One can
then calculate the Skempton coefficient for sample EST31912e, providing a value of 0.90 using
relation ((3-24)-(c)).

Tableau 3-6. Calculation of the Biot effective stress coefficient b.

EST31912c (ou =10 MPa) EST31912e (o4 = 8 MPa)

Unjacketed modulus Ks 21.73 GPa
Drained modulus Kg 2.985 GPa 2.027 GPa
Biot modulus H 3.470 GPa 2.237 GPa
Undrained modulus Ky 12.424 GPa 10.931 GPa
Skempton coefficient B 0.84 -
@) 0.86 0.91
(b) 0.85 0.90
Biot's coefficientb  (c) 0.91 -
(d) 0.89 -
() 0.86 0.91
Mean Biot coefficient b 0.87 0.91

3.2.5.4. Discussion on the equivalent isotropic Biot coefficient

This section presents a parametric study aimed at providing a range of possible values of
the Biot coefficient of the intact COx claystone, considering the uncertainties that affect the
Young modulus, the anisotropy ratio and the unjacketed modulus of the rock. Indeed, the
specimens investigated in the laboratory may have supported some damage due to the effects
or coring, stress release, evaporation, trimming and resaturation under in-situ stress prior to
laboratory testing. These effects are suspected to weaken the mechanical properties of the tested
COx specimens, that might be smaller than the intact values that govern the in-situ response of

the claystone mass around the waste disposal.

The elastic parameters recommended by Andra (2005) and adopted by Gens et al. (2007)
and Charlier et al. (2013) (Young modulus E = 4 GPa and Poisson ratio .- — 0.3) provide an
isotropic equivalent drained bulk modulus Kq = 3.3 GPa, larger than the 2.027 GPa value
determined in this study. Using equation (3-17) with Ks = 21.7 GPa, an equivalent isotropic b

value of 0.85 is obtained.
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To account for the uncertainties in the values of Young modulus E and of anisotropy ratio
E2/E1, a parametric study was performed varying E between 2.5 and 4 GPa with E2/E; equal to

1,1.2,1.5 and 1.8. Constant Poisson ratios (V12 =V = 0.3) are adopted for sake of simplicity.
The bulk modulus is calculated as follows:

1 1-4v, + 2(1-vy,) (3-25)

Ko E E,
The changes in Biot coefficient with respect to the different parameter values adopted is

summarized in Tableau 3-7. Based on the range of Young modulus and anisotropy ratio
adopted, the calculated drained bulk modulus Kgq varies between 2.1 GPa and 5.0 GPa, with the
smallest value obtained in the isotropic case with the lowest Young modulus (2.5 GPa), also
providing the largest b value (0.9). The largest Kq value is obtained with largest Young modulus
(4 GPa) and anisotropy ratio (E2/E1 = 1.8), naturally providing the smallest Biot coefficient
(b =0.68).

Tableau 3-7. Variation of the Biot coefficient.

E:(GPa) Eo/EL Kq(GPa)  Biot coefficient b

1 2.0 0.91
24 1.2 2.5 0.89
1.5 3.3 0.85
1.8 4.1 0.81
1 3.3 0.85
4 1.2 4.1 0.81
1.5 5.4 0.75
1.8 6.9 0.68

The average value obtained in this study (b = 0.91) under stress conditions close to in-
situ (og = 8 MPa) on extracted specimens tested in the laboratory is of course included between
the minimum (0.7) and maximum (0.91) values calculated in the Tableau 3-7. The results of
the parametric study carried out here confirms that the perturbations and damage supported by
the specimens tested in the laboratory might tend to under-estimate the real COx stiffness
(observed through smaller values of E1 and Kg), resulting in an over-estimation of the Biot
coefficient compared to the real one. The data of the Tableau 3-7 also indicate that 0.7 seems

to be a reasonable lower bound for the Biot coefficient of the COx claystone.
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3.2.6. Conclusion

The values of the poroelastic parameters of the Callovo-Oxfordian claystone are still
debated with published values of equivalent isotropic Biot coefficients comprised between 0.3
and 1.0, with an average value of 0.6 generally adopted in numerical simulations. To provide
further information on parameters that are of great importance in the hydro-mechanical
modelling in the close field around deep geological repository of radioactive waste, an
experimental program was conducted in a specially designed isotropic compression cell. High
precision strain measurements were made possible by getting rid of the parasite effects of the
rubber membrane. To do so, direct contact through the membrane between the LVDTs stem
and the specimen has been permitted, improving significantly the accuracy of the measurements
of radial and axial strains. Great care was also devoted to the saturation procedure that was
carried out under stress conditions close to in-situ, following previous works (Monfared et al.,
2011a, 2011b, 2012; Mohajerani et al., 2013; Menaceur et al., 2015a, 2015b) on low
permeability claystones (Callovo-Oxfordian claystone and Opalinus clay) and the Boom clay.
Satisfactory drainage conditions were also ensured by adopting a small drainage length (10
mm) and low enough stress rates during isotropic compression. The parasite effects of the
drainage system on the measurement of undrained parameters have also been corrected. Various
poromechanical experiments have been performed with this device: drained and undrained

isotropic compression tests, unjacketed compression test and pore pressure loading test.

The COx claystone exhibited a well-marked transverse isotropic response under isotropic
compression with axial strains smaller radial ones. An analysis in the framework of transverse
isotropic poroelasticity provided the relations between the Biot effective stress coefficients b:

and bz and the Poisson’s ratio v, and the various moduli measured in the experiments. A

parametric study showed that b; and b2 had a very low sensitivity with respect to changes in
v12, allowing a reasonable estimation of these parameters for specimens tested in the laboratory
under stress conditions close to the in-situ stress state with b, (parallel to bedding) equal to
0.976, slightly higher than by (perpendicular to bedding), equal to 0.870. This difference is
related to the mobilisation of the layers of water molecules adsorbed along the smectite faces
in the mixed layer illite-smectite platelet within the clay matrix that results in a smaller stiffness

perpendicular to bedding.

The experimental results were also considered within an equivalent isotropic poroelastic
framework, providing a direct determination of the equivalent isotropic poroelastic parameters

of the COx claystone: drained bulk modulus Kg, undrained bulk modulus Ky, Skempton
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coefficient B, unjacketed modulus Ks and Biot modulus H. A very good compatibility between
the results of various experiments was found, showing their quality, demonstrating the
robustness of the method and giving confidence in the obtained experimental data. The results
showed the stress dependency of parameters Kqg, Ky and H, that increased with increased
effective stress. An indirect evaluation of the unjacketed modulus Ks showed that it was not
stress dependent. For the tested specimens, cored at a depth of 490 m in the Underground
Research Laboratory of Bure with around 50% clay fraction, the value of the equivalent
isotropic Biot effective stress coefficient was found equal to 0.91 under a stress state close to

that prevailing in-situ (mean total stress of 12 MPa and pore pressure of 4 MPa).

The poroelastic parameters determined here are that of a laboratory specimen previously
extracted from the rock mass and probably affected by coring, stress release, desaturation,
evaporation, trimming and resaturation under in-situ stresses. Given the susceptibility of
claystones to damage, it is probable that these successive effects have some consequences on
the parameters determined. A parametric study was hence conducted to investigate the effects
of changes in Young modulus and anisotropy ratio on the b value. The possible effects of
damage due to sample extraction, that results in a decrease in Young modulus, have been
investigated and a range of b values between 0.7 (corresponding to the estimated real in-situ
value of Young modulus of 4 MPa in an isotropic case) and 0.91 (with a Young modulus
decreased to 2.4 GPa and a maximum anisotropy ratio E1/E> = 2) has been determined. This

value b = 0.7 seems to be a reasonable lower bound for the Biot coefficient.

This work should be completed in the laboratory by poromechanical experiments under
deviatoric loading to evaluate all the transverse isotropic poroelastic parameters. The variability

and stress dependency of these parameters should also be further investigated.
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Appendix 1
Loading rates

In all the tests performed with controlled pore water pressure (drained test, pore pressure
loading and unjacketed test), the pore water pressure field should be homogeneous within the
samples. A drained compression test should be performed with no excess pore pressure (Gibson
and Henkel, 1954), but, as recalled by the calculations conducted by Monfared et al. (2011a),
a low level of excess pore pressure may be observed even at very slow loading rate. The drained
condition is considered satisfactory if the excess pore pressure is negligible with respect to the

applied confining pressure.

Commonly, a rate of 0.5 kPa/min is used in drained isotropic compression test on stiff
clays (e.g. Sultan et al. 2000). The calculations run by Monfared et al. (2011a) confirmed the
validity of this rate in a hollow triaxial cell with a drainage length of 10 mm, equal to that
adopted here. To confirm Monfared et al. (2011a)’s calculations, a numerical resolution of the
coupled hydromechanical equations of poroelasticity was performed using the finite element
method with the 2D FreeFem++ code considering an axisymmetric calculation (Hecht, 2012).
In a purpose of simplicity, the calculations are performed considering an isotropic material. The

governing equations are recalled below:

Vo+f=0 (3-26)
om
V. w _Q 3-27
G+ (3-27)
k
qw =Py _V'uw (3'28)
yr
dz = $(do —bdu, ) (3-29)
with,
1 v v
E E E
g-|zv 1 =v (3-30)
= |E E E
v v 1
E E E
1 1 b-¢
dg=-bde +— du, ,—= 0 3-31
¢ N N T TR (3-31)

S
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The Young modulus E and Poisson ratio v were taken equal to 4000 MPa and 0.3
respectively (Gens et al., 2007), providing a drained bulk modulus Kq of 3333 MPa. The
unjacketed bulk modulus Ks was taken equal to 21.7 GPa (Section 3.2.4.1), resulting in a Biot
coefficient b of 0.84 (equation (3-17)). A permeability coefficient k of 202° m? was adopted,

with a porosity ¢ of 14%, a bulk water compression modulus Ky =2237 MPa and a water

viscosity at 25°C = 8.9x 1019 MPa.s at 25°C (Spang, 2002).

The effects of changes in loading rates of total stress vo=do/dt (drained isotropic
compression test and unjacketed test) and pore pressure vy = duw/dt (unjacketed test and pore
pressure loading test) were considered in the simulations. The drained isotropic compression
test was started from a confining stress of 12 MPa and a pore water pressure of 4 MPa with an
applied increase in confining pressure Ac=1 MPa. The pore pressure test started from the same
conditions with an applied increase in pore water pressure Au = 1 MPa. In the unjacketed test,
values of 4o = Au =2 MPa were adopted. The principle of the calculations conducted and

boundary conditions are presented in Figure 3-17.

g g o
oz oz oz
ou - ou o - ou - ou
ey ) _ oo ou ou X0 B Yo
TR e e b
u =4[ MPal u=4+v,x M [MPd] u=4+v,xAt[MPa|
o =12+v, xAt[MPa| & =12[MPd] o =12+v, xAt[MPal]
vcr = vu
(a) Drained test (b) Pore pressure test (c) Unjacketed test

Figure 3-17. Initial and boundary conditions for the different tests.

Drained compression test

The result of the simulations are presented, for all the considered loading rates (0.5, 1 and
2 kPa/min) in terms of excess pore pressure at z = 10 mm (the farthest point from the drainage
porous disk) in Figure 3-18a, and in terms of pore pressure profile in Figure 3-18b. It is observed
that, unsurprisingly, the lowest excess pore pressure calculated at z = 10 mm is obtained at the
lowest rate of 0.5 kPa/min with a value of 9 kPa (obtained once the confining stress reaches
12.05 MPa), negligible with respect to the value of 4 MPa imposed at the bottom boundary.
Note however that the value of 38 kPa obtained at 2 kPa/min is not critical, and that a rate of

1 kPa/min (19 kPa excess pore pressure, with the steady state reached when the confining stress
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is equal to 12.10 MPa) could be satisfactory. The pore pressure profiles have a shape typical of

a consolidation problem.

a b
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Pore pressure (MPa)

Figure 3-18. Calculated pore water pressure in a drained isotropic compression test: (a) Pore
pressure vs. confining pressure at Z=10mm, (b) Calculated pore pressure along the sample at the

Pore pressure loading test

end of loading.

Unsurprisingly, the conclusions drawn from the data of the simulations of pore pressure

loading tests at all rates (0.5, 1 and 2 kPa/min, pore pressure profiles in Figure 3-19) lead to the

same conclusions as for the drained state, with an maximum excess pore pressure of 11 kPa at

z =10 mm at 0.5 kPa/min. Here also, the excess pore pressure at 2 kPa/min is smaller than 50

kPa, and it seems that tests could have been run at 1 kPa/min, with a maximum excess pore

pressure of 23 kPa.

10 ~ & O @]
8 - & = Q
6 o | o)
. \
\
4 O o o
——  10kPa/min
2 - 5kPa/min <>\ 0 O
—O- 2 kPa/min \""x____
0 T T T T \a
5.95 5.96 5.97 5.98 5.99 6

Pore pressure (MPa)

Figure 3-19. Calculated excess pore pressure profile in a pore pressure test.

Unjacketed compress

ion test

The unjacketed test was carried out by maintaining Ao =Au, starting from o = 12 MPa

and uj = 4 MPa and increased up to 14 and 6 MPa, respectively. There is less water exchanges
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involved during unjacketed tests compared to the previous drained tests because only the
compression of the solid phase is involved, with Ks larger than Kg, resulting in less sample

volume changes involved.
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Figure 3-20. Evolution of pore pressure at Z=10 mm with respect to confining pressure.

Figure 3-20 shows the changes in pore pressure at z = 10 mm for rates of 2, 5 and
10 kPa/min. The negligible difference in pore pressure computed at 2 kPa/min at z = 10 mm
(5.991 MPa instead of 6 MPa) shows that the pore pressure field is satisfactorily homogeneous.
A difference of 20 kPa (around 0.3%) is observed at 5 kPa/min, showing that this rate could

also have been adopted.
Appendix 2
Correction of the effect of the drainage system in undrained tests

The expression of the corrected Skempton coefficient (B®") with respect to the measured
one (B™) is given below (Monfared et al. (2011a), following Bishop (1976)). For sake of

simplicity, the equations are written in terms of compressibility ¢ = 1/K;.

B _ B™ (3-32)

1 mes
l+m(\/pcdp +Vgcdg -B (Vp(Cdp +¢CW)+Vngg +V|_(CW +CL)))

The corrected undrained compressibility (c,*) is then written as:

cor Cq _ClTes
_ 3-33)
1 \ (Cd +¢ Cw)+V Cq +VL(CW +CL)( mes (
1+ \/(Cd-|-cs)|:vpCdp +Vngg _p p p (Cd _gcsg) \Cd _Cu )

where Vp, Vg and Vi are the volumes of the porous disk, geotextile and connecting lines,

respectively and cqp, Cqg and cv their drained compressibilities. ¢ and ¢, are the porosities of

the sample and the porous disk respectively. V, cq, cy, and B are the volume, the drained
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compressibility, the undrained compressibility and the Skempton coefficient of the sample. cs
is the unjacketed compressibility.

The volume of samples EST31912c and EST31912e are V=11795mm?® and
V=13847 mm?3, respectively. The volume of the connecting lines, porous disk and geotextile
are Vi=2412 mm?, V,=2268 mm? and V=113 mm?, respectively. Monfared et al. (2011a)
performed a calibration test on a dummy metal sample and found a drained compressibility of
the connecting lines ¢.=0.32 GPa!, a drained compressibility of the porous disk cgp=1.02 GPa"
! and a drained compressibility of the geotextile c4qg=9.33 GPa™. The porosity of the porous
disk was ¢#=0.22. The water compressibility at 25°C is c,=0.447 GPa (Spang, 2002). The
corrected undrained bulk modulus and Skempton coefficient presented in section 3.2.4.4 are

calculated using these parameters.
Parametric study on the induced errors

A parametric study is presented here to better clarify the influence of various material and
drainage system properties on the induced errors on different undrained parameters. The error
on a quantity Q is evaluated as (Qmeasured-Qcorrected)/Qcorrected. The most influent parameters on
the error are the drained compressibility cq, the porosity ¢ and the ratio of the volume of the
drainage system to the volume of the tested sample Vi/V. Three values of the drained
compressibility cq in the range of that of the COXx claystone (0.1 GPa?, 0.3 GPa* and 0.6 GPa’
1y and ¢s=0.05 GPa*. The volume ratio V/V was taken equal to 0.21 which corresponds to our
experiment, and to further analyse the effect of the dead volume, a second ratio of 0.05 is also
taken. The porosity is varied from 0.03 to 0.45.

Figure 3-21 shows the error on the measurement of the Skempton coefficient. When the
rock is relatively highly compressible (cq=0.5 GPa® and cq= 0.3 GPal), the range of error
does not vary a lot between small and high porosities. A greater volume of the drainage system
understimates the Skempton coefficient (B). The measured Skempton coefficient juggles
between a slight underestimating and a slight overestimating when a geotextile is used. But
with a lower compressibility, the error varies a lot as a function of the porosity. In fact, we can
observe that for a volume ratio of 0.21 the Skempton coefficient is underestimated with an error
of 44% in case of geotextile, for 0.03 porosity and it is overestimated with an error of 35% for
0.45 porosity. When a porous disk is used, the Skempton coefficient is always underestimated
(from 65% to 22%) for the same volume ratio. The error is more important and B is highly

overestimated if the volume ratio is smaller on the use of geotextile and a high porosity material.
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Figure 3-21. Parametric study of the error on Skempton coefficient (B).

The error made on the measurement of the undrained bulk modulus (Ky) is shown on
Figure 3-22. Unlike for the Skempton coefficient, the error is more important for higher
compressibilities. The effect of the volume ratio is more significant in the error on the
measurement of Ky, as a large difference is shown between the two volume ratios. Once more,

the error induced by the use of a porous disk is slightly more important than the geotextile.
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Figure 3-22. Parametric study of the error on the undrained modulus (Ku).
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3.3. [Effet des propriétés de compression des grains sur I’anisotropie macroscopique

Nous avons mesuré, dans ce qui vient d’étre présenté, un module sans membrane
s = 21.7 GPa, qui semble n’étre que légerement affecté par le niveau de la contrainte effective
de Terzaghi. De plus, la réponse en déformations obtenue lors de I’essai sans membrane
présente une anisotropie entre la déformation radiale et axiale, ce qui a conduit a la
détermination des coefficients de Biot paralléle (b2) et perpendiculaire (b1) aux plans de litage.
Sous deux niveaux de contraintes, le coefficient by est supérieur au coefficient by (Tableau 3-8).
Dans la revue bibliographique présentée au paragraphe (3.1.1.1), les auteurs cités ne
s’accordaient pas sur le plus grand des coefficients. Vincké et al. (1997) ont trouvé une tendance
similaire & cette étude avec bz > bs alors qu’Escoffier (2002) trouvait b < b.
Tableau 3-8. Valeurs de coefficient de Biot anisotropes mesurés dans cette étude.

EST31912¢ (03 = 10 MPa)  EST31912€ (oy = 8 MPa)
b1 b, b1 b,
0.845 0.896 0.870 0.976

Dans ce qui suit, nous présentons une étude paramétrique de 1’effet de 1’anisotropie
macroscopique de 1’argilite sur I’anisotropie des coefficients de Biot b; et by par I’analyse de
I’effet du rapport d’anisotropie E2/E1. Par ailleurs, nous considérons une éventuelle anisotropie
de la réponse en compression des grains solides. De ce fait, une proposons une écriture des
composants du tenseur de Biot en considérant I’anisotrope des grains solides a 1’échelle

microscopique.

Rappelons que Cheng (1997) a donné la relation du tenseur des coefficients de Biot bjj

sous la forme :
bij = — M Ciimm (3-34)
Mijx est le tenseur de rigidité du milieu poreux, C%mm est le tenseur de souplesse du grain

solide et oij est le symbole de Kronecker.
3.3.1. Micro-isotropie des grains solides

Sous I’hypothése de micro-isotropie des grains a 1’échelle des pores (Cheng, 1997), le

tenseur de souplesse des grains solides se réduit un seul parametre volumique :

1
Ks

s 5ijCS

ijkk = 3 avec C, =

(3-35)
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Dans ce cas, comme nous I’avions présenté dans le cadre théorique, la matrice de rigidité
du M d’un milieu poreux isotrope transverse ayant 1’axe de symétrie dans la direction X1 est

données par Cheng (1997) :

M, M, My
ﬂ = MlZ M 22 M 23 (3-36)
M, M, My

Les coefficients de Biot by et b2 sont dans ce cas donnés par :

by =1 Mu+2My, (@)
3K (3-37)
bzzl—M12+M22+M23 (b)
3K
Nous rappelons aussi que les parametres Mij dans ce cas sont donnés par :
Ef(1-
My = - ( V23) 2 (a)
E:—Ewaxs—-2Evs
E,Ew
M — 2L-1V12 b
. E:i—Ewas— 2E2V122 ( )
E,(E;— Eovs 3-38
M, = 2( 1 2 12) : (C) ( )
(1+ V23)(E1 — E1V23 - 2E2V12)
B Ez(Eles + E2V122) (d)
2 (1+ V23)(E1 — E1V23 - 2E2V122)

Nous faisons varier le rapport E2/E1, entre 1 (cas isotrope), 1.2, 1.5, 1.8 et 2. Les deux
coefficients Poisson vi2 et v23 sont considérés égaux a 0.3. A titre de comparaison, on adopte
un module de Young E1 =4 GPa (Gens et al. 2007; Charlier et al. 2013) et on considere
également une valeur E1 = 2.4 GPa.

Tableau 3-9. Anisotropie du coefficient de Biot dans le cas de grains solides micro-isotropes.

Kq (GPa) Coefficientde Coefficient Coefficient
‘ Biot isotrope b  de Biotb;  de Biot b

E1(GPa) EJ/E;

1 2.0 0.91 0.91 0.91

1.2 2.5 0.89 0.89 0.88

2.4 15 3.3 0.85 0.86 0.83
1.8 4.1 0.81 0.83 0.77

4.8 0.78 0.79 0.72

3.3 0.85 0.85 0.85

1.2 4.1 0.81 0.82 0.80

4 1.5 5.4 0.75 0.77 0.72
1.8 6.9 0.68 0.71 0.62

2 8.0 0.63 0.66 0.53
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Nous constatons dans le Tableau 3-9 que, logiquement, les coefficients de Biot b et b2
sont égaux et ont la méme valeur que le coefficient de Biot isotrope équivalent b dans le cas
d’isotropie élastique (E1 = E2). Dés que le rapport d’anisotropie E2/E1 augmente, les valeurs de
b: et bo deviennent différentes (Figure 3-23) avec bz toujours supérieur a b et le coefficient de
Biot isotrope equivalent b compris entre by et b>.
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Figure 3-23. Evolution des coefficients de Biot anisotropes b; et b, avec le rapport E»/E; dans le cas
de grains solides isotropes a I’échelle microscopique.

Toutefois, en observant les relations (3-37)-(a) et (b), il est possible mathématiquement
de trouver un cas ou b est supérieur a bz, si la somme M11+ M1 est plus grande que la somme
M22 + Ma23. Le remplacement des expressions donnant les paramétres M;; (relations (3-38)) dans
ces sommes permet d’établir la condition suivante pour que b2 soit supérieur a by :

E<l—v23

= (3-39)

 1-v,

Généralement les valeurs admises pour les calculs numériques sont voisines de 0.3 pour
le coefficient vi2 et de 0.24 pour le coefficient v23 (Pardoen and Collin 2016). Dans ce cas la
condition pour bz soit supérieur a by et d’avoir un rapport E2/E; inférieur a 1.14. Or, les rapports
d’anisotropie admis par I’Andra pour Iargilite du COx sont compris entre 1.3 et 1.6. Il est

moins probable alors d’avoir un bz supérieur a by dans ces conditions.
3.3.2. Micro-anisotropie des grains solides

Nous formulerons maintenant, a partir de la relation (3-34), les relations donnant les
composantes du tenseur de Biot dans le cas ou les grains solides présentent une anisotropie de
type orthotrope. Pour une écriture plus générale, nous considérons aussi 1’orthotropie du
matériau a I’échelle macroscopique. Dans ce cas, la matrice de souplesse des grains solides peut

étre écrite ainsi :
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Ci Cp Gy
(=:s = ClSZ C252 C§3 (3-40)
Ca Ci Cy
Ou,
%v Cs :%’ Cs :é1 Cp, :%52’
1 2 3 1

S S
—Vi3 Cs = Vo
23 =

Ch= =g ST

E%1;, E% et E%; sont les modules de Young des grains solides dans les directions xi, X2 et x3
respectivement. v°12, vz et v3sont les coefficients de Poisson des grains solides dans les
plans (x1, X2), (X1, X3) et (X2, X3), respectivement. Pour une raison de symeétrie, on a les égalités

Vv312/E%1 = v5i1/E3), v313/E% = v331/ES; et vSa/ES = vS3/ESs.

Le tenseur de rigidité global du matériau est également considéré orthotrope :

My, M;, Mg,
ﬂ = Mlz M 22 M 23 (3-41)
M;; M, Mg

Les coefficients de Biot anisotropes peuvent étre écrits a partir de la relation (3-34)

comme suit :

b, =1—[(C n+Co +C153)M 11 +(Clsz +C2 +C253)M 12 +(C153 +C2 +C353)M 13] (a)

b, =1—[(C n+Ch+ CISS)M 12 +(Clsz +C2 +C253)M 22 +(Cls3 +Csz +C§3)M 23] (b) (3_42)

bs 21—[((: n+Coh +C153)M 13 +(C152 +C2 +C253)M 23 +(ClsS +C2 +C§3)M 23] (C)

3.3.3. Grains solides isotropes transverses

Nous supposons que les grains solides sont isotropes transverses avec un axe de
révolution dans la direction X1, coincidant avec 1’axe d’isotropie transverse du matériau a
I’échelle macroscopique. Ceci vient du fait que les plaquettes de la matrice argileuse sont
orientées dans un plan parallele aux plans de stratification. La matrice de souplesse des grains

solides s’écrit dans ce cas comme suit :

i Vi, Vi
E’ E’ E’
oo o) |5 T E
(=:S: C, C, Cu|= Eiz E Eis (3-43)
s s s 1 2 2
Ch Cun Gy S S
Vi, Vi 1
EE E E

88



Chapitre 3 Etude du comportement poroélastique du COx

Le remplacement des expressions Cijj de ce cas isotrope transverse dans les relations
(3-42)-(a) a (c) permet d’écrire les coefficients de Biot by et b, comme suit :

b =1—[M11(—1_2:/12)+2M12(—_V§2 flvas ﬂ (a)
e £ £l (3-44)
1-2v: v , 1-v;
b, =1-|Mp| —=2|+(Mx+M —12+—23ﬂ b
2 |: 12( Els j ( 22 23)( Els Ezs ()

Pour ce cas d’anisotropie de rigidité des grains solides, nous considérons des modules de
Young des grains solides E®1 = 25 GPa et E%, = 82 GPa, et des faibles coefficients de Poisson
V312 = v33 = 0.1. Ce choix est fait d’une fagon arbitraire mais en veillant a avoir un module de
compression des grains solides volumique Ks = 21.7 GPa avec :

114w, 2(1-vz) (3-45)
K ES E;

S

Les mémes rapports d’anisotropie E2/E1 précédents (1, 1.2, 1.5, 1.8 et 2) sont choisis.
Cette analyse permet de retrouver les valeurs de Biot b1 et b, donnés dans le Tableau 3-10.

Tableau 3-10. Anisotropie du coefficient de Biot dans le cas de grains solides isotropes transverses.

Coefficient Coefficient Coefficient
de Biotb deBioth: de Bioth;

E1(GPa) E2E:1 Kq(GPa)

1 2.0 0.91 0.88 0.92

1.2 2.5 0.89 0.86 0.90

2.4 1.5 3.3 0.85 0.84 0.86
1.8 4.1 0.81 0.81 0.81

4.8 0.78 0.78 0.77

1 3.3 0.85 0.80 0.87

1.2 4.1 0.81 0.77 0.84

4 1.5 5.4 0.75 0.73 0.77
1.8 6.9 0.68 0.68 0.68

2 8.0 0.63 0.64 0.61

A T’inverse du cas précédent (83.3.1) ou les grains solides sont micro-isotropes, nous
constatons ici, comme illustré dans la Figure 3-24, que les coefficients de Biot by et b, sont
anisotropes méme quand le matériau est isotrope a 1’échelle macroscopique (E1 = E2). Le
coefficient by est plus grand que b1, contrairement au cas précédent. Le rapport bo/b1 diminue
lorsque le rapport E2/E1 augmente jusqu’a un certain niveau d’anisotropie du matériau (ici a

E2/E1 = 1.8), niveau auquel la tendance s’inverse et ou b1 devient plus grand que b..
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Figure 3-24. Evolution des coefficients de Biot anisotropes b; et b, dans le cas de grains solides

isotropes transverses a I’échelle microscopique.

Les résultats expérimentaux trouveés dans ce travail ont montré une anisotropie des
coefficients de Biot by et b, avec des valeurs de b supérieures a b1. La méthode expérimentale
adoptée pour la mesure de by et b, a pris en compte toutes les caractéristiques physiques du

matériau, sans aucune hypothése de micro-isotropie.

De ce fait, vu les résultats de I’étude paramétrique ci-dessus et la réponse anisotrope
observée dans 1’essai sans membrane (mesure de Ks), on en arrive a conclure que les grains

solides composant I’argilite du COx ont une certaine anisotropie a 1’échelle microscopique.
3.4. Porosité active dans P’argilite du COx

La théorie poroélastique a été développée pour des milieux poreux dans lesquels la
distinction entre les phases solide et liquide est claire, comme les gres ou les roches calcaires
(e.g. Hart and Wang 1995). L’interaction significative entre 1’eau et les minéraux argileux
gonflants (smectites) contenus dans la phase argileuse de I’argilite du COx est telle que cette
distinction est moins évidente. Le statut de 1’eau dans les argilites gonflantes a été récemment
étudié dans Menaceur et al. (2016) et une distinction entre 1’eau libre mobilisée en
poroélasticité, et I’eau liée, dont la mobilisation est moins évidente, a été faite. C’est a partir de
cette distinction que 1’on établit, dans le manuscrit suivant soumis a la revue Géotechnique, la

proportion de porosité active dans la réponse poroélastique de 1’argilite du Callovo-Oxfordien.
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Abstract

In swelling claystones, significant clay-water interactions take place along the faces of the
smectites minerals contained in the clay fraction, giving rise to the distinction between free
water and adsorbed water. Further insight was recently gained by means of microstructure
investigations, showing that the hydration mechanisms of pure or compacted smectites also
hold to explain the hydration and swelling behaviour of the Callovo-Oxfordian (COX)
claystone, a possible host rock for deep radioactive waste disposal in France. In this rock, the
proportion of water molecules adsorbed in intra-platelets pores was recently estimated to
around 25% of the total porosity, with 75% of the porosity containing free water. Based on
these findings, the data of high precision poroelastic measurements conducted in an isotropic
compression cell showed that the porosity to account for a proper calculation of the Skempton
parameter is not the total porosity, but the 75% proportion corresponding to free water. This
conclusion is believed to be of some interest with respect to the prediction of the rock response
around the disposals at great depth, given that hydromechanical numerical simulations are often

carried out within the framework of poroelasticity.
3.4.1. Introduction

The status of water in clayey soils and clay rocks (also called mudstones, claystones or
shales) is known to be governed by the interactions between the water molecules and the active
clay minerals contained in the clay fraction. A distinction is often made between free and
adsorbed water, without however any detailed definition about the difference between these
two physical states of water. Free water is supposed to have the properties of bulk water
(density, viscosity, thermal expansion coefficient,...), whereas this should not necessarily be
true for adsorbed water. The state of which is often described in the literature as being governed
by clay water interactions governed by the double-layer theory (e.g. Bolt 1956; Jayadeva and
Sridharan 1982; Baldi et al. 1988; Schanz and Tripathy 2009).
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In the theory of poroelasticity, the state of water is by definition that of bulk water, and
poroelastic calculations are made by adopting the physical properties of bulk water, like the
unit mass pw (1 Mg/m?3) and the compression modulus Ky, (2,24 GPa, Spang, (2002)). Similarly,
the thermal expansion coefficient ow and its changes with temperature adopted in
thermoporoelastic calculations are that of bulk water (e.g. Baldi et al. 1988). The question as to
whether the value of porosity to adopt in poroelastic calculations is the total porosity or that

corresponding only to the fraction of free water then arises in clay soils and rocks.

This work is based on the data of two recent works carried out in the same research group
about, on the one hand, the status of water in swelling claystones or shales (Menaceur et al.,
2016) and, on the other hand, the poroelastic behaviour of the Callovo-Oxfordian (COXx)
claystone (Belmokhtar et al. 2017). The COx claystone is considered in France as a possible
host rock for the long-term disposal of high activity exothermic radioactive wastes at great
depth. Further insights into the poroelastic response of the COx claystone is necessary so as to
better predict the thermo-hydro-mechanical response around the galleries during the thermal

phase of the repository (see Gens et al. (2007).
3.4.2. Background

Swelling clays and shales have a given proportion of smectite materials in their clay
fraction. Clay water interactions in smectites have been investigated in details for a long time
by clay mineralogists by using X-Ray diffraction techniques (including Mooney et al. 1952;
Meéring and Glaeser 1954; Norrish 1954; Bérend et al. 1995; Cases et al. 1997; Tessier et al.
1998; Saiyouri et al. 2004; Ferrage et al. 2005, 2007). Although it is seldom considered in
geomechanics, it is now well accepted that the adsorption of water molecules along the surface
of smectite minerals during hydration from a dry state is governed by the successive adsorption
of 1, 2 and then 3 molecules of water (also called 1W, 2W and 3W hydration states,
respectively). The hydration of smectites starts from an initial inter-basal spacing of 9.6 A at
dry state, followed by inter-basal spacings of 12.6, 15.6 and 18.6 A for 1W, 2W and 3W
hydrations, respectively. The number of water layers is controlled by the value of the water
potential (or suction) imposed to the smectite specimen, with approximately 1 layer at suction
of various hundreds of MPa (12.6 A basal spacing), 2 layers at suction of various tens of MPa
(15.6 A basal spacing) and 3 layers below 10 MPa (18.6 A basal spacing). It has also recently
been demonstrated that these conclusions, drawn from investigating pure montmorillonites with
various cations (e.g. Ferrage et al. 2007) and compacted montmorillonites (Saiyouri et al. 2000,

2004), also hold along the faces of the smectite minerals contained in the mixed layer illite-
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smectite minerals of the clay matrix of the COx claystone (Menaceur et al., 2016). This
observation allowed to further define the status of water in the COx claystone based on mercury
intrusion porosimetry (MIP) measurements. As commented in more details in Menaceur et al.
(2016), the porosity intruded by mercury at maximum pressure of 227.5 MPa (equivalent
entrance diameter of 5.5 nm) approximately corresponds to the volume of free water contained
within the inter-platelets pores, whereas smaller pores (called the infra-porosity) corresponds
to the intra-platelets planar voids inside the clay platelets within a clay matrix that constitutes
around 50% of the COx claystone. Menaceur et al. (2016) showed that the thickness of these
intra-platelets planar voids was governed by the smectite hydration mechanisms described
above. Another important conclusion drawn by Menaceur et al. (2016) is that the number of

molecules adsorbed in the COXx claystone at natural state is equal to 2 (2W hydration).

Following previous works that proposed for the COx claystone values of the Biot b
parameter along a rather large range (between 0.4 and 0.9, Vincke et al. 1998, Escoffier 2002,
Bemer et al. 2004, Escoffier et al. 2005, Homand et al. 2004), a better knowledge of the
poroelastic properties of the COx claystone has recently been gained by Belmokhtar et al.
(2016). A detailed determination of the various poroelastic parameters within a transverse
isotropic framework (Biot parameters by and bz, Biot modulus H, compression modulus of the
solid phase Ks) was presented by Belmokhtar et al. (2006). Recent contributions on this topic
also include Noiret et al. (2011) on the Tournemire claystone, Yuan et al. (2017) on the COx
claystone and Keller (2017) on the Opalinus clay. In a purpose of simplicity and to help in
numerical calculations that are most often conducted within an isotropic equivalent framework
(Gens et al. 2007), equivalent isotropic values have also been proposed. It was shown in
Belmokhtar et al. (2016) that the equivalent isotropic value of the Biot parameter b of the COx

claystone was larger than 0.7.

It was found interesting to bring together the considerations of these two works to gain
further understanding about the exact value of the porosity involved in poroelastic calculations
in the case of swelling clay rocks, in which a given proportion of pore water is adsorbed and

does not have the physical properties of bulk water.

3.4.3. Materials and methods

3.4.3.1. The Callovo-Oxfordian claystone

The Callovo-Oxfordian claystone is a sedimentary rock deposited 155 million years ago

over a layer of Dogger limestone in a 150 m thick layer covered by a layer of Oxfordian
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limestone. The COx claystone has a very low permeability in the order of 10-2° m? (see Escoffier
2005, Homand et al. 2004, Escoffier et al. 2005, Mohajerani et al. 2011, Menaceur et al. 2015a),
a high adsorption capacity for radionuclides and a low diffusion coefficient delaying solute
transfer. For all these reasons, it has been considered as a potential host rock to store high

activity radioactive waste at great depth in France.

The clay and carbonate contents of the COx claystone vary with depth (Gaucher et al.,
2004). The total porosity of the COx claystone is estimated between 14% in carbonated levels
and 19.5% in more argillaceous levels, like at 490 m depth (Yven et al., 2007). The
microstructure of the COx claystone has been investigated in more details by Robinet et al.
(2015) and Song et al. (2015) by using advanced investigation techniques, like for instance the
Focussed lon Beam techniques (see also Keller et al. 2011 on the Opalinus Clay). At the middle
of the COx layer (depth 490 m) where the Bure Underground Research Laboratory (URL)
managed by Andra (the French agency for the management of radioactive waste) is located, the
COx claystone is characterised by a clay matrix (45-50%) in which are embedded 20-30%
carbonates, 20-30% quartz and a small fraction of feldspar. The clay fraction is composed of
10-24% interstratified illite/smectite layers, 17-21% illite, 3-5% kaolinite, 2-3% chlorite
(Gaucher et al., 2004). The smectite fraction is responsible for the swelling capacity (e.g.
Mohajerani et al. 2011) and excellent self-sealing capacity of the COx claystone (e.g. Davy et
al. 2007; Zhang and Rothfuchs 2008; Menaceur et al. 2015a).

The in-situ stress condition at the level of the URL (490 m) has been investigated in
details by Wileveau et al. (2007), evidencing an anisotropic stress state with a lithostatic vertical
stress (ov = 12.7 MPa), a minor horizontal total stress on=12.4 MPa close to oy, and a major
horizontal total stress on = 12.7-14.8 MPa. The measurement of pore water pressure provided

a hydrostatic value of pw = 4.9 MPa.

The specimen tested (EST31912c) was extracted at a depth of 490 m in the Bure URL. It
was carefully diamond cored with a diameter of 38 mm from a 80 mm diameter core in the
direction perpendicular to the bedding plane, and cut at the required length of 10 mm with a
diamond saw. The water content (w = 7.45%) was obtained by weighing before and after oven-
drying at 105°C. The porosity (17.6%) was determined from volume measurements by
hydrostatic weighing, providing a saturation degree of 94.2%. A suction of 19.7 MPa was
measured by using a dew point potentiometer (WP4C, Decagon Devices). This high degree of
saturation indicates that little evaporation occurred after coring and corresponds to a good

quality sample.
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The status of water in the COx claystone

Figure 3-25 shows the pore size distribution (PSD) curve of a sample of the COx
claystone extracted at a depth of 490 m (Delage et al., 2014). As explained in more details in
Menaceur et al. (2016), dehydration was made by freeze-drying after plunging small COx
specimens in slush nitrogen at — 210°C, following Delage et al. (2006). The PSD curve shows
that the porosity of the COXx claystone detected by MIP is quite well defined around an average
entrance diameter of 32 nm, with a mercury intruded porosity of 0.130 compared to a total
porosity of 0.174, defining an infra-porosity (not intruded by mercury at maximum pressure)
of 0.034. As detailed in Menaceur et al., (2016), this average diameter is characterising the
inter-platelets porosity. Based on a simplified brick model of the microstructure proposed by
Yven et al. (2007), the average 32 nm diameter can be related to an average thickness of 32 nm
of the platelets, providing an average number of layers of 21 with a 2W hydration in a sample

in which a suction of 21 MPa was measured prior to dehydration.

1 Total porosity (0.174)

0.08 — EST28518

0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
D (um)
0.4 —
0.3 —
D =
8
§ 0.2 —
)
'o —
0.1 — A
0.0 T T T
0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
D (um)

Figure 3-25. MIP pore size distribution of the COx claystone, after (Delage et al. 2014b).

As explained in Menaceur et al. (2016), the free water contained in the COx claystone is
that contained in the inter-platelet porosity defined by the MIP curve of Figure 3-25, and
estimated to approximately 75% of the total porosity. The intra-platelet corresponds to the two
layers of water molecules adsorbed along the faces of the smectite layers, within the mixed-

layer illite-smectite minerals, corresponding to the remaining 25%.
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3.4.3.2. Experimental methods

The experimental device used for the investigation of the poroelastic properties of the
COx claystone, already described in details in Belmokhtar et al. (2016), is presented in
Figure 3-26. It consists in a thermal isotropic compression cell connected to two pressure-
volume controllers (PVC, GDS Brand) imposing pressures up to 60 MPa. The sample diameter
is equal to 38 mm and a system of axial and radial local strains measurement by mean of LVDTSs
(Figure 3-26a) are included in the cell. The short height of the sample (10 mm) ensure a short
drainage length, allows satisfactory saturation within a reasonable period of time and ensure
good drainage in drained compression tests (Monfared et al. 2011; Belmokhtar et al. 2016).
Drainage is ensured at sample bottom by a thin geotextile. The sample is wrapped in a specially
designed cylindrical neoprene membrane able to continuously envelop the top and lateral face
of the sample, with no piston or porous disk on the top of the sample. The membrane is tightly

fixed to the bottom base by means of two O-rings.
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Figure 3-26. (a) Isotropic compression cell; (b) Overall system with controlled temperature bath

As shown in Figure 3-26b, the cell is immersed in a temperature controlled bath to ensure
good temperature control (25°C +/- 0.1°C, measured by means of a thermocouple). Pore
pressure changes in the sample are measured by a pressure transducer (0 to 75 MPa range)
placed outside the bath to avoid any perturbation due to the temperature changes in the bath.
One of the two ducts connected to the sample bottom is connected to the pressure transducer
whereas the other one is connected to the back-pressure PVC, carefully filled by demineralized

and de-aired water.

3.4.3.3. Determination of the Skempton coefficient B

The Skempton B coefficient (B = Au/Ao, Skempton 1954) is determined during an
undrained compression test as the ratio of the increment of pore pressure Au generated by an

increase in confining pressure Ao. In a poroelastic medium, the expression of B is as follows:
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11
K, K
B= s (3-46)
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where ¢ is the porosity, Kq is the drained compression modulus of the sample, Ks that of the
solid phase (determined by running an unjacketed compression test) and Ky the compression
modulus of water. As commented above, the values of Ky and ¢ considered in the poroelastic
framework are those of the free water contained in the porosity of the sample. This holds in
porous rocks in which there is no significant interaction between the solid phase and the pore
water, like for instance sandstones. It is no longer true in swelling clay rocks in which the

physical properties of a given proportion of water are affected by clay water interactions.

As shown by Wissa (1969), Bishop (1976) and Ghabezloo and Sulem (2010), it is
actually not feasible to run a perfectly undrained test by closing the valve of the drainage
system, because of the parasite effects induced by unavoidable water transfers between the
sample pore water and that of the pore drainage system (porous disk and ducts). Bishop (1976)
calculated the correction to make, that was also considered by Monfared et al. (2011a) in a
hollow cylinder triaxial apparatus developed to test low permeability clay rocks. The corrected
value of the B coefficient is provided in terms of compressibilities (with ci = 1/Kj) as follows:

B o _ B™ (3-47)

1+ V(Cdlﬂs)(vpcdp Vg — B ™ (V (Cap + #Cu) +VgCag +V 1 (Cu +C1)))

where V is the volume of the sample, Vp, Vg and Vi are the volumes of the porous disk, geotextile
and connecting lines, respectively, and cap, Cag and c. their drained compressibilities. ¢ is the
porosity of the porous disk. cq, Cy, and cs are the drained, the undrained and the unjacketed

compressibilities of the sample, respectively.

Following Monfared et al. (2011a), the drained compressibility of the connecting lines
and the drained compressibility of the geotextile in equation (3-47) were estimated by
performing a calibration test on a dummy metal sample and values ¢,=0.32 GPa and c4;=9.33
GPa! were obtained for the connecting lines and geotextile, respectively, with V. =2412 mm3

and Vg=113 mm?3, respectively. The sample volume is V = 11795 mm?.

The drained bulk compressibility and the unjacketed compressibility of the sample were
determined by Belmokhtar et al. (2016) and were equal to cq = 0.335 GPatand cs= 0.046 GPa"
! respectively. The water compressibility at 25°C is cw = 0.447 GPa (Spang, 2002).
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3.4.4. Experimental results

3.4.4.1. Saturation phase

The first step consisted in loading the sample at constant water initial content under an
isotropic confining stress of 8MPa, close to the in-situ mean effective Terzaghi stress. To do
so, the sample was set up on a dry cell, with no water inside the ducts and the drainage system,
S0 as to avoid any contact of the sample with water.

The saturation phase was made under a confining pressure equal to the in-situ effective
stress so as to minimize swelling during hydration as done by Monfared et al. (2011b) on
Opalinus clay and by (Mohajerani et al. 2012), Menaceur et al. (2015b) and Belmokhtar et al.
(2016) on the COx claystone. Vacuum was applied to the valve close to the pressure transducer
(V2 in Figure 3-26b) in order to evacuate the air trapped between the membrane and the sample
and in the drainage system. The drainage system under vacuum was then saturated with de-
aired water injected from valve V2 while valve V1 was closed. Finally, the confining and pore
pressures were simultaneously increased up to 12 MPa and 4 MPa respectively.

Figure 3-27 shows that the volumetric strains measured by the LVDTs during the
saturation phase. They evidence a slight maximum swelling of 0.05% obtained after 6 h,
followed by a subsequent slight decrease and a stabilisation at 0.045%. This limited swelling
under hydration is another information on the good quality of the sample that supported little

desaturation after coring and trimming, as indicated by a degree of saturation of 94.2%.
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Figure 3-27. Volume changes during the saturation phase (EST31912-c)

3.4.4.2. Hydromechanical path followed

The detailed hydromechanical path followed during the test was aimed at determining the
poroelastic parameters of the COx claystone. It has been described in details in Belmokhtar et
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al. (2016) and will not be presented again. Only the relevant experimental data providing the
two parameters Kq and Ks involved in the poroelastic expression of B (Eq. (3-46)) are presented

here. The test consisted in:

- Adrained isotropic compression test carried between 12 and 14 MPa with the back pressure
maintained equal to 4 MPa to bring the specimen at the required initial stress condition (o
= 14 MPa, u = 4 MPa). The stress rate adopted was equal to 0.5 kPa/min, small enough to
ensure satisfactory drainage with the 10 mm drainage length of the device (see Monfared
et al. 2011a and Belmokhtar et al. 2016);

- Adrained cyclic loading test (rate 0.5 kPa/min) in which the confining stress was decreased
to 13.5 MPa and brought back to 14 MPa, to determine the elastic drained compression
modulus Kq around 14 MPa, providing a Kq value of 2985 MPa (see Figure 3-28);

- A test in which the pore pressure was changed between 4 and 4.8 MPa under a constant
total stress of 14 MPa to determine the Biot modulus H, found equal to 3470 MPa;

- Anunjacketed compression tests run by changing simultaneously the pore pressure and the
confining pressure between 14 and 16 MPa, providing a value of Ks equal to 21.73 GPa
(see Figure 3-29);

- An undrained isotropic compression test in which the confining pressure was decreased
from 13.9 MPa to 12.8 MPa while keeping the valve closed and monitoring the changes in
pore pressure to determine the Skempton parameter B = Au/Ao. This test provided a

measured value of B™ equal to 0.63 (Figure 3-30).
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Figure 3-28. Drained isotropic compression test.
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Figure 3-30. Undrained unloading test

3.4.4.3. The Skempton coefficient

The corrected value obtained by using to Equation (3-47) is B®°"'=0.84, comparable to that
obtained on the COx claystone by Mohajerani et al. (2012) during an isotropic compression test
performed in a comparable isotropic cell (B™*=0.7, B®'=0.85) and by Mohajerani et al. (2013)
in a hollow cylinder cell (B™° = 0.78, B*'=0.87). The difference between the measured and
corrected values is due to the compressibility and to the dead volume V of the drainage system,
more specifically to the ratio Vi/V (where V is the volume of the sample). Compared to
Mohajerani et al. (2013), the smaller corrected value obtained in this study is due to the higher
VUV ratio of 20%, resulting in a difference of 25% between the measured and the corrected
value. In Mohajerani et al. (2013), the V./V ratios were equal to 5% and 7%, respectively,

resulting in differences of 18% and 10%, respectively.
3.4.5. Active porosity in the COx claystone

The poroelastic B Skempton parameter depends (Equation (3-46)) on the drained

compression modulus of the sample (Kg),and on the compression moduli of both water (Kw)
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and solid phase (Ks), together with the porosity ¢. This relation is valid in porous media in
which there is no interaction between water and the solid phase, like for instance in limestones
in which a clear distinction can be made between the calcite grains and the water (Lion et al.
2004, Sulem and Ouffroukh 2006, Ghabezloo et al. 2009, Hu et al. 2010). The situation is
different in claystones, due to the clay-water interactions that affect a proportion of pore water
that can no longer be considered as free water. This adsorbed water has been identified in the
COx claystone within the framework of the 2W hydration of the smectites inside the intra-

platelet porosity (Menaceur et al. 2016).

In Table 1, the experimental B values obtained in this study and also in Mohajerani et al.
(2013) are compared to that calculated by Equation (3-46) by using the total sample porosity.
The values obtained show that the B values calculated by using the total porosity provide
underestimated values, whereas that calculated by using the estimated free porosity of the COx
claystone (75% of the total porosity) provides calculated values in good agreement with the
measured ones.

Tableau 3-11. Effect of total and active porosity on the value of the Skempton coefficient B.
Total porosity (¢7) Active porosity (dac)

Beor yu pealc ™ gealc Measured B
This study 084 176 0.801 13.2 0.843 0.84
Mohajerani et al. (2013) 0.87 17.7 0.838 13.28 0.873 0.87

This conclusion is actually comparable to that of various authors who worked on cement
materials. Scherer et al. (2007) argued that a part of the pore fluid in the microstructure of the
cement paste was inactive. Like in this work, they evidenced the existence, on the surface of
the solid particles, of a layer of immobile water of about 0.5 nm thickness, also corresponding
to two water molecules. Accordingly, they reduced the total porosity of the cement paste for
the effect of the thickness of the immobile water. In a similar approach, (Sun and Scherer 2010a,
2010b) excluded the volume of interlayer water in their evaluation of the active porosity of
mortar samples. Ghabezloo et al. (2008) and Ghabezloo (2010 and 2011) also demonstrated
that only a proportion of the total porosity of cement, corresponding to the mercury intruded
porosity, was to consider when dealing with its poroelastic response. This extension to
claystones of findings on other porous material in which mineral water interactions are also

significant confirms the similarity between both materials.
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3.4.6. Conclusion

The mechanical response of swelling claystones and shales is known to be influenced by
the clay-water interactions along the faces of the smectite minerals present in their clay fraction.
This effect is often accounted for in clay soils and rocks by making a distinction between free
water and adsorbed water. In geomechanics, clay water interactions are most often accounted
for by using the double diffuse layer theory whereas other important results obtained on the
hydration mechanisms in smectites minerals from X-Ray diffractometry techniques are less
often considered (e.g. Mooney et al. 1952, Ferrage et al. 2007). As demonstrated by these
authors and others, it is now well accepted that the hydration of dry smectites under increased
suction occurs by the discrete and successive adsorption of 1, 2 and 3 layers of water molecules

adsorbed along the faces of the smectite minerals (1W, 2W and 3W hydration).

The results presented in this work come from the recent contribution of Menaceur et al.
(2015), who showed that the nW hydration mechanism was also governing the hydration and
swelling response of the Callovo-Oxfordian claystone. They also shown that two layers of water
are adsorbed along the smectite faces of the clay fraction at initial state. This allowed to make
a distinction between free water, located in the inter-platelets porosity and corresponding
approximately to 75% of the total porosity, and the adsorbed water located inside the platelets
along the smectite faces (25% of the total porosity). This work is also based on the work of
Belmokhtar et al. (2016) who determined the full set of poroelastic parameters of the COx

claystone.

By comparing the theoretical poroelastic value of the Skempton parameter B to the
experimental one obtained from an undrained isotropic compression test, it was shown that the
use of the total porosity tended to under-estimate the Skempton parameter. Conversely,
considering the inter-platelets porosity determined by mercury intrusion provided compatible
values of B. This feature was also demonstrated on the data from the tests carried out on the
COx claystone by Mohajerani et al. (2013). Interestingly, this conclusion is compatible with
that drawn on cement pastes by Scherer et al. (2007) and Sun and Scherer (2010a and b).
Cement materials also are porous materials in which the water/minerals interactions are
significant. These findings are expected to bring further insight into the macroscopic
consequences of the mineralogical and microstructure features of swelling claystones and
shales, evidencing that around 25% of the pore water in the COx claystone does not physically
behave like a liquid within the porous medium. These microstructure considerations have clear

effect on the macroscopic poroelastic response of the claystone.
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3.5. Conclusion

pres une étude bibliographique décrivant les quelques résultats concernant les propriétés
poroélastiques de I’argilite du Callovo-Oxfordien, ce chapitre a présenté une étude de la
poroélasticité de 1’argilite conduite sur une cellule de compression isotrope a faible longueur
de drainage (10 mm) avec des mesures de grande précision des déformations axiale et radiale

de I’éprouvette, permises par un contact direct entre les LVDTs et I’éprouvette.

Ce systéme a permis une mesure précise des déformations dans un domaine élastique
avec de faibles amplitudes de chargement. Nous avons mesuré des coefficients de Biot plus
¢levés dans le sens des plans de stratification (b2) que dans le sens perpendiculaire aux plans de
stratification (b1). L’étude paramétrique que nous avons réalisée ainsi que la réponse anisotrope
obtenue lors de I’essai sans membrane montrent que ceci est du a I’anisotropie des grains solides

a I’échelle microscopique.

La non-contribution de ’eau interfoliaire dans les couplages hydromécaniques a été
montrée par une analyse microscopique et une estimation de la porosité permettant de calculer
un coefficient de Skempton théorique équivalent au coefficient mesure. Cette porosité active,
qui représente environ 75% de la porosité totale d'aprés des résultats de porosimétrie au

mercure, est obtenue en soustrayant la porosité interfoliaire de la porosité totale.

103



Chapitre 4

Caracteérisation du comportement mecanique de
I’argilite du Callovo-Oxfordien
et de I’Argile a Opalinus




Chapitre 4 Etude du comportement mécanique du COx et de I’ Argile a Opalinus

Chapitre 4 : Caractérisation du comportement mécanique de ’argilite du

Callovo-Oxfordien et de I’Argile & Opalinus

La réalisation d’essais de cisaillement triaxiaux en conditions drainées et/ou non-drainées
sur les géomatériaux a faible perméabilité comme les roches argileuses reste un defi. La faible
perméabilité peut étre la cause de génération de surpressions interstitielles qu’il faut éviter lors
d’un essai drainé. Elle peut aussi engendrer 1’inhomogénéité des champs de pressions
interstitielles au sein de 1’échantillon lors d’un essai non-drainé, ce qui peut fausser leur mesure
a une des extrémités de 1’éprouvette. De plus, la présence de volume morts dans les systémes
de drainage connectés a I’échantillon peuvent parasiter les mesures de pression interstitielle

(Bishop 1976; Ghabezloo and Sulem 2010).

Les dimensions des échantillons testés dans des cellules triaxiales standard (38 mm de
diametre et 76 mm de hauteur) sont telles que des temps de saturation considérables sont
nécessaires pour leur resaturation. Lors d’essais avec drainage a la base et au sommet de
I’éprouvette, le chemin de drainage de 38 mm (moitié¢ de la hauteur de I’échantillon) nécessite
d’adopter des taux de cisaillement trés faibles pour assurer la dissipation de la pression
interstitielle. Pour pallier ce probleme, la pratique en mécanique des sols consiste a entourer
I’éprouvette de papier filtre afin de réduire le chemin de drainage a 19 mm (rayon de
I’échantillon). Un taux de déformation axiale de 1 um/min, soit 2.0x107 st est classiquement
utilisé pour les essais triaxiaux (Gibson and Henkel 1954; Bishop and Henkel 1957). Toutefois,
le papier filtre n’est pas adéquat sous les hautes pressions auxquelles sont soumises les roches
argileuses (Leroueil et al. 1988; Monfared 2011). Sur les roches argileuses a faible perméabilité,
des drainages latéraux en fibre de verres ont été utilisés par Wu et al. (1997) sur des échantillons
de 25 mm de diamétre. Un drainage latéral (dont la nature n’est pas non mentionnée) a été
utilisé par Islam and Skalle (2013) sur des échantillons de la roche argileuse Pierre-1 de 38 mm
de diamétre. Ces deux auteurs ont utilisé des taux de déformation de 3x108s™ et 2x10® s

respectivement.

Une alternative consiste a réduire le chemin de drainage par 1’adoption de formes
géométriques diverses telle que la cellule triaxiale a cylindre creux a faible chemin de drainage
(10 mm) développée par Monfared et al. (2011a) et utilisee par Menaceur et al. (2015) sur
I’argilite du COx. Ce dernier a trouvé un critére de rupture en bonne adéquation avec Hu et al.

(2014) qui avaient testé des échantillons de petite taille de 1’argilite du COx ayant 20 mm de

104



Chapitre 4 Etude du comportement mécanique du COx et de I’ Argile a Opalinus

diamétre et 20 mm de hauteur drainés par le haut et par le bas, réduisant ainsi le chemin de
drainage a 10 mm.

Dans ce chapitre, nous présentons un nouveau dispositif pour la saturation et la réalisation
d’essai de cisaillement correctement drainés sur les géomatériaux a faible perméabilité, basé
sur ’utilisation d’un géotextile autour de 1’échantillon. Apres un bref retour sur 1’état de 1’art
concernant les critéres de rupture obtenus sur ’argilite du COx et 1’Argile a Opalinus, on
présente en section 4.2 sous la forme d’un article le développement de ce dispositif et son
application sur 1’argilite du COx. Le systéme est ¢galement utilis€¢ pour la détermination du

critére de rupture de 1’Argile & Opalinus®.
4.1. Critére de rupture des argilites
4.1.1. Argilite du Callovo-Oxfordien

De nombreux essais ont été menés au laboratoire pour la caractérisation des parameétres
de couplage hydromécaniques de I’argilite du COx (incluant Chiarelli 2000; Chiarelli et al.
2003; Bemer et al. 2004; Hoxha et al. 2007; Pham et al. 2007; Zhang et al. 2012; Hu et al. 2014;
Menaceur et al. 2015; Menaceur et al. 2016a). Le comportement mécanique de ’argilite dépend
de sa composition minéralogique, qui varie en fonction de la profondeur (Gaucher et al. 2007;
Hu et al. 2013; Armand et al. 2016), de sa porosité, du degré de saturation des éprouvettes
testées (Zhang and Rothfuchs 2004; Pham et al. 2007) et de la nature du drainage (Menaceur et
al. 2015, Hu et al. 2014).

L’effet de la teneur en eau est montré sur la Figure 4-1 ou I’on observe, sur des essais de
compression simple conduits sur des éprouvettes a différentes succions imposées, que la
résistance a la compression simple croit avec I’augmentation de la succion et la diminution de
la teneur en eau (Figure 4-1a, Pham et al. 2007). Ces auteurs trouvent aussi que le module de
Young varie de 5.8 a 12 GPa pour une variation de succion de 2.7 a 115.2 MPa. Un résultat
similaire a été trouvé par Zhang et al. (2012, Figure 4-1b) sur des essais de compression simple
sur des petites éprouvettes, mais avec des modules plus faibles. On observe également que le
module élastique mesuré dans la direction paralléle au litage est plus grand que celui mesuré

dans la direction perpendiculaire.

L1l est a noter que la caractérisation mécanique de 1’ Argile & Opalinus a été complétée par une série d’essais
de compression simple présentée en Annexe a la fin du rapport, dans laquelle on montre que la résistance a la

compression simple d'éprouvettes équilibrées a 90% HR dépend de la vitesse de déformation axiale.
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Figure 4-1. (a) Effet de la saturation sur la résistance a la compression simple (Pham et al. 2007).
(b) Anisotropie et évolution du module élastique en fonction de la saturation (Zhang et al. 2012).

Les valeurs moyennes présentées dans le Tableau 4-1 (Armand et al. 2013a) sont
considérées comme valeurs de référence par 1’Andra et prises en compte dans les calculs

numériques (Gens et al. 2007; Jia et al. 2009; Charlier et al. 2013; Pardoen and Collin 2016).

Tableau 4-1. Caractéristiques de I’argilite du COx a 490 m de profondeur (Armand et al. 2013a).
Module de Young 4000 + 1470 MPa
Coefficient de Poisson 0.29 £ 0.05
Résistance a la compression uniaxiale 21 + 6.8 MPa
Porosité 18+1%
Perméabilité intrinséque 5 x 102 m?
Coefficient de Biot 0.6

Les données publiées concernant le comportement déviatorique de I’argilite du COx sont
assez dispersées. La variabilité minéralogique de la roche en est un des facteurs principaux. En
effet, les échantillons testés proviennent de différentes unités géologiques et donc ils ont des
compositions minéralogiques différentes (voir Hu et al. (2013)), sachant par exemple que la
roche est moins résistante dans la zone la plus argileuse dans laquelle la proportion de calcite
est moins forte. Menaceur et al. (2015) ont résumé sur un plan g-p' un ensemble de résultats
présentés dans la bibliographie concernant la résistance au cisaillement triaxial de 1’argilite du
COx. Ces données ont été complétees ici en considérant également des résultats de Andra
(2005) rappelés dans Armand et al. (2013), et des données d’Armand et al. (2016). L’ensemble

des résultats est présenté sur la Figure 4-2.
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Figure 4-2. Résistances au cisaillement triaxial présentées dans la bibliographie.

En plus de la variabilit¢ minéralogique, les protocoles expérimentaux sont d’une
importance manifeste pour la bonne définition du critére de rupture, notamment en ce qui
concerne la saturation préalable des échantillons et 1’application de bonnes conditions de
drainage. Les résultats de Chiarelli (2000) sont parmi les premiers publiés, a une époque ou les
conditions de saturation initiale n’étaient pas nécessairement prises en compte, et les
échantillons testés avaient des degrés de saturation variant en général entre 70 et 90%. Or, il a
été mis en évidence plus tard par Zhang and Rothfuchs (2004), Pham et al. (2007) et Zhang et
al. (2014) que le comportement mécanique de ce type de roche était sensible au degré de
saturation, ce qui explique que les valeurs a la rupture de Chiarelli (2000) soient situées au-
dessus des autres valeurs. Les conditions de drainage adoptées apparaissent également peu
satisfaisantes avec une vitesse de cisaillement en déformations axiales controlées de 6x10% s

avec un chemin de drainage de 50 mm.

Zhang and Rothfuchs (2004) ont réalisé leur série d’essais sur des échantillons
préalablement équilibrés a une humidité relative de 94% avec des taux de déformations de
6.5x10% s avec un chemin de drainage de 40 mm, sans controle de pression interstitielle. Ni
les conditions de saturation ni celles de drainage ne semble étre satisfaisantes. Mais le critére
de rupture obtenu est mieux aligne que celui de Chiarelli (2000). Les essais presentés dans le
rapport Andra (2005) n’ont pas été décrits en détail. Il semble toutefois que leurs degrés de
saturation soit inférieur a celui de Zhang and Rothfuchs (2004), vu que leurs résistances sont

plus hautes. Armand et al. (2016) ont réalisé leurs essais avec un protocole bien répétitif en
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prenant des échantillons provenant d’une méme profondeur, équilibrés a 90% d’humidité
relative avant la mise en cellule triaxiale. IIs n’ont pas réalisé une phase de saturation avec
controle de pression interstitielle. Leur taux de cisaillement était de 1.0x10®s™ probablement

élevé pour assurer la condition drainée.

Hu et al. (2014) ont eu recours a de petits échantillons (20 mm de hauteur et 10 mm de
diametre) de 12% de porosité drainés par le haut et le bas, avec un chemin de drainage de
10 mm. lls ont assuré une phase de saturation préalable sous confinement avec une pression
interstitielle de 1.5 MPa. lls ont appliqué la contrainte déviatorique avec un taux de
déformations de 1.0x107s™%. s retrouvent un critére de rupture bien aligné avec une bonne
correspondance entre les essais drainés et non drainés. Le critere est situé en-dessous de tous
les critéres obtenus avec echantillons non completement saturés. En testant au cylindre creux
des échantillons bien saturés et bien drainés avec un chemin de drainage de 10 mm, Menaceur
et al. (2015) retrouvent la méme tendance que Hu et al. (2014), avec des points situés plus bas.
Ceci a été relié a la porosité plus forte (17%) des échantillons de Menaceur et al. (2015)
(Figure 4-2).

Les criteres alignés trouvés par différents auteurs 5Andra (2005), Hu et al. (2014),
Menaceur et al. (2015) et Armand et al. (2016)) sont positionnés sur des lignes paralleles
donnant un angle de frottement équivalent d’environ 21°. En revanche la cohésion differe avec
des valeurs plus élevées pour les échantillons non-saturés. Cette tendance connue sur les sols

non saturés illustre ’effet de cimentation da a la succion.
4.1.2. Argile a Opalinus

Plusieurs campagnes d’essais ont ét¢é menées pour la détermination des parametres
mécaniques de 1I’Argile a Opalinus. Toutefois, la différence entre les différents protocoles
expérimentaux génére une dispersion des résultats, notamment en ce qui concerne la résistance
a la compression uniaxiale et triaxiale (Giger and Marschall 2014). La dépendance du
comportement mécanique vis-a-vis de la teneur en eau a été mise en évidence, ainsi que 1’effet
de I’anisotropie structurelle, comme le montrent les données de résistance en compression
simple (UCS) de la (Figure 4-3) (P-orientation correspond aux échantillons paralléles au litage,
S-orientation aux échantillons perpendiculaire au litage ; X- et Z-orientation sont des

échantillons carottés avec un angle de 30 et 45° respectivement).
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Figure 4-3. Résistance a la compression simple de I'Argile & Opalinus (Giger and Marschall 2014).

Les difféerents essais réalisés sur des échantillons provenant du laboratoire de Mont Terri

(275 m de profondeur) ou de Benken (605 m) et Schlattingen-1 (890 m) montrent la variation

de la rigidité et de la résistance en fonction de la porosité et de la profondeur. Les échantillons

de Mont Terri ont une porosité plus élevée et une rigidité et une résistance plus faibles que

Benken et Schlattingen-1 (Giger and Marschall 2014). De ce fait, différents parameétres

hydromécaniques sont adoptés pour les calculs numériques comme donné dans le Tableau 4-2

par Giger and Marschall (2014). De plus, ces parametres mettent en évidence une anisotropie

transverse qu’il convient de considérer dans les calculs.

Tableau 4-2. Tableau récapitulatifs des paramétres hydromécaniques de I’Argile a Opalinus
proposés par (Giger and Marschall 2014).

Profondeur <400 m

Profondeur > 400 m

Parametre N N
Parallele (/) Perp. (L) Parallele (//) Perp. (1)

Densité (Mg/m?3) 2.43 2.52
Densité des grains (Mg/m®) 2.71
Teneur en eau (%) 6.4 4.5
Porosité (%) 16 11
Module de Young (MPa)

Drainé 2000 4000

Non-drainé 8000 4000 18000 9000
Coefficient de Poisson (-) 0.35 0.25 0.27 0.27
Résistance a la compression (MPa) 17 18 33 31
Résistance a la traction (MPa) 1.1 1.8 1.4 2.7
Coefficient de Biot (-) 0.8 0.8
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La difficulté de réaliser des essais triaxiaux drainés sur des échantillons saturés a conduit
a adopter des conditions non-drainées dans la plupart des essais présentés dans la bibliographie.
La Figure 4-4 présente les résistances au pic d’échantillons de Mont Terri dans le plan g-p'
rassemblées par Giger and Marschall (2014). Les résistances dans les deux directions paralléle
(P) et perpendiculaire (S) au litage sont reportées sur le méme graphe.
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Figure 4-4. Résistances au pic mesurées sur I’Argile a Opalinus de
Mont Terri (Giger et Marschall, 2014)

Les résultats de 1’anisotropie des résistances suivant 1’axe de 1’échantillon sont
contradictoires, certains mettent clairement en évidence une anisotropie (Naumann et al.
(2007), Grésle (2011)), certains n’en trouvent pas (Popp and Salzer 2007; Wild et al. 2015 et
Favero 2017).

La dispersion observée dans les résultats est reliée aux protocoles expérimentaux, a
commencer par la saturation préalable jusqu’aux conditions de drainage qui dépendent du taux
de déformations axiales adopté. Comme pour I’argilite du COx, la teneur en eau joue un role
important qui confirme la nécessité de bien saturer les échantillons avant cisaillement. Le taux
de cisaillement a lui aussi un réle important comme montré par Jahns (2013) qui trouve une
différence d’au moins 25% entre une résistance mesurée avec un taux de déformations (rapide)

de 10 s (gmax = 65 MPa) et un taux de 107 s (Qmax =~ 53 MPa).

Les derniers résultats en date ont été obtenus par Wild (2016), Favero (2017) et Giger et
al. (2017). Les essais sont réalisés avec soin et nous les résumons ici et représentons sur un

méme plan g-p' (Figure 4-5). Les caractéristiques initiales et conditions d’essai sont présentées

dans le Tableau 4-3.
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Tableau 4-3. Caractéristiques initiales et conditions d’essai de Wild (2016),
Favero (2017) et Giger et al. (2017).

Wild (2016) Favero (2017) Giger et al. (2017)

Teneur en eau (%) 6.9 6.2 53-6
Porosité (%) 16.9 17.1 12 -15
Phase de saturation Oui Oui Non (consolidation)
Diamétre (mm) 68 50 19
Hauteur (mm) 136 100 38

Chemin de drainage (mm) 68 50 <19

Taux de déformation

-6 -8 -8 7
non-drainé/drainé (s™) 10°/10 3x10 2x10

Wild (2016) a réalisé 3 essais drainés avec un axe d’éprouvettes paralléle au litage, 3
essais non-drainés avec 1’axe perpendiculaire au litage et 9 essais non-drainés avec ’axe
paralléle au litage. Les échantillons ont 68 mm de diamétre et 136 mm de hauteur. Le taux de
déformation utilisé pour les essais drainés est de 10 s pour un chemin de drainage de 68 mm,

tandis que pour les essais non-drainés le taux de déformations était de 10 s2.
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Figure 4-5. Critére de rupture récent d’Argile a Opalinus.

Favero (2016) a réalisé ses essais sur des échantillons de 50 mm de diameétre et 100 mm
de hauteur. Le taux de cisaillement adopté est de 3x10® s pour un chemin de drainage de
50 mm. La phase de saturation est réalisée sous gonflement nul en augmentant par petits paliers
la pression interstitielle et en ajustant la contrainte de confinement pour éviter tout gonflement

engendré par ’augmentation de pression interstitielle.
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Giger et al. (2017) ont testé des échantillons de 19 mm de diamétre et 38 mm de hauteur
provenant du site de Lausen & 33 m de profondeur en condition non-drainée. La teneur en eau
initiale variait entre 5.3 et 6% et la porosité entre 12 et 15%. lls ont utilisé un taux de
cisaillement 2x107 st déterminé par la mesure du coefficient de consolidation de la roche. Leur
cellule permet I’application de vraies conditions non-drainée grace a I’inexistence de conduits
de drainage et la mesure de la pression interstitielle directement sur la face de 1’échantillon
(Ewy et al. 2003). De ce fait, la phase de saturation préalable n’est pas réalisée sous pression
interstitielle élevée. Les échantillons sont d’abord équilibrés a des humidités relatives de 92 a
98% et puis mis sous pression jusqu’a ce que la pression interstitielle mesurée devienne

positive.

Par rapport aux résultats montrés sur la Figure 4-4, les résultats de la Figure 4-5 sont
mieux alignés et représentent un meilleur critére de rupture. Les résultats de Favero et al. (2016)
se situent sur une ligne paralléle a celle de Giger et al. (2017) et donnent un angle de frottement
interne équivalent d’environ 19°. Les résistances au pic obtenues par Favero (2016) sont plus
faibles. Cela pourrait étre expliqué par un effet de la porosité, vu que les échantillons de Favero
et al. (2016) sont plus poreux (¢ = 17%). Mais le fait que les résistances obtenues par Wild
(2017) a des contraintes de confinement supérieures a 5 MPa rejoignent le critere de Giger et

al. (2017) montre que 1’effet de la porosité n’est pas suffisant pour tout expliquer.

4.2. Nouveau protocole pour les essais triaxiaux drainés ; application a D’argilite du

Callovo-Oxfordien

Dans cette section, nous présentons un nouveau protocole expérimental pour la réalisation
d’essais triaxiaux drainés sur les géomatériaux a faible perméabilit¢. Comme nous I’avons
évoqué plus haut dans les méthodes expérimentales, il consiste en I’ajout d’un géotextile
comme élément de drainage latéral pour accélérer la phase de saturation et favoriser le drainage.
Un calcul numérique hydromécanique couplé a été réalisé pour le choix de taux de cisaillement
drainé. Un essai de faisabilité sur un gres étudié auparavant par Ghabezloo et Sulem (2009) a
été réalisé pour la validation de la méthode. Le protocole a été testée sur deux échantillons de
I’argilite du COx. Cette section est écrite sous format d’un manuscrit en anglais soumis a la

revue Int. J. Rock Mech. Min. Sc.
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Drained triaxial tests in low permeability claystones and shales.

Malik Belmokhtar?, Pierre Delage?, Siavash Ghabezloo®, Nathalie Conil?

LEcole des Ponts ParisTech, Laboratoire Navier/CERMES, 6-8 av. B. Pascal, F77455 Marne la
Vallée, France.
2Andra, Bure, France.

Abstract

Drained triaxial testing of low permeability claystones (102° m?) is a difficult challenge.
This paper presents a method of testing low permeability clayey rocks in a standard triaxial cell
by means of an enhanced drainage and by adopting an adequate strain rate. In this system, the
drainage length was reduced to 19 mm (the specimen radius) by placing two geotextiles around
the top and the bottom parts of the specimen. To optimize sample resaturation, each geotextile
was connected to a porous stone on top and bottom, with no connection between them. This
disposition also allowed for high precision local measurements of radial strains by ensuring
direct contact between the LVDT rod and the specimen through the membrane. A poroelastic
numerical calculation was carried and it was shown that a strain rate of 6.6x10®s® was
satisfactory to ensure good drainage when shearing claystone samples. After a check made by
testing a well know sandstone, two tests carried out on the Callovo-Oxfordian claystone, a
possible host rock for deep geological disposal in France, showed good compatibility with
published data from other devices allowing for proper drainage.

Keywords: Triaxial testing, low permeability, claystone, drainage length, strain rate,

poroelasticity.
4.2.1. Introduction

Geological deep formations are considered as possible natural barriers in the framework
of multi-barriers concept used for long term disposal of high level radioactive wastes. Some
European countries selected low permeability and low porosity rocks, according to the geology
of the country. In Sweden (in the Aspo Hard Rock Laboratory - HRL) and Switzerland (in the
Grimsel Underground research laboratory - URL) diorite and granite formations are considered,
respectively, whereas claystones and clays are considered, namely the Callovo-Oxfordian
(COx) claystone in France (investigated in the Bure URL by Andra, the French Agency for the
management of radioactive wastes), the Opalinus Clay in Switzerland (investigated in the Mont
Terri URL by Nagra, the Swiss Agency for the management of radioactive wastes) and the

Boom clay in Belgium (investigated in the Mol URL by the Euridice research organisation).
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The COx claystone and the Opalinus Clay are clayrocks, with stiffness more than 10 times
larger than that of Boom clay, a stiff clay (Gens et al. 2007; Delage et al. 2010).

The very low permeability of clays and claystones (permeability k in the order of 10%°
for clays and 102°m? for claystones) is an essential feature for the safe confinement of
radioactive wastes. However, low permeability results in significant difficulties in the hydro-
mechanical testing of claystones. Indeed, fully drained triaxial testing with standard triaxial
claystone specimens (height of 76 mm and diameter of 38 mm) requires quite slow shearing
rates that result in long testing periods. Also, previous saturation of the claystone samples, that
are often partially saturated due to the successive processes of coring, transport, conservation
and trimming in the laboratory (Monfared et al., 2011a; Ewy, 2015), can be somewhat long.
Claystones are quite sensitive to changes in water content, as observed by Chiarelli et al. (2003),
Valeés et al. (2004), Zhang and Rothfuchs (2004), Pham et al. (2007) and Zhang et al. (2012).
As quoted by Menaceur et al. (2015), the differences in testing procedures with respect to
partially saturated states of the samples and to the quality of the drainage ensured during tests
are one of the reasons, beside natural variability, of the scattering observed when considering
the shear strength properties of claystones. In porous geomaterials, partial saturation result in
over-estimating the shear strength whereas poor drainage over-estimates the Young’s modulus.
Furthermore, the long duration of the resaturation process in standard triaxial test drained on
top and bottom with a drainage length of 38 mm (mid-height of standard triaxial sample) makes
it difficult to carry out fully drained tests in properly saturated samples within a reasonable

period of time.

In this regard, the hollow cylindrical triaxial apparatus (hollow cylinder samples of 100
mm external diameter, 60 mm internal diameter and 70 mm height, with drainage ensured on
both the inner and outer faces) developed by Monfared et al. (2011) allowed to reduce the
drainage length down to half the thickness of the hollow cylinder, say 10 mm. Hu et al. (2014)
adopted small-sized triaxial specimens (20 mm in height and diameter) drained on top and
bottom, resulting in a drainage length of 10 mm as well (half the height of the specimen). This
reduced drainage length, four times smaller than standard triaxial drainage length (38 mm),
allows to reduce the pore pressure diffusion rate by a factor of 16 compared to standard triaxial
specimens (Monfared et al., 2011). As shown by Monfared et al. (2011), Mohajerani et al.
(2013), Menaceur et al. (2015) and Menaceur et al. (2016) in the hollow cylinder triaxial cell
and by Hu et al. (2014) in the small-sized triaxial cell, the 10 mm drainage length allowed to

achieve satisfactory saturation within several days. Reasonable results of fully saturated and
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drained isotropic compression tests have also been obtained on the COx claystone witha 10 mm
high specimen drained at bottom, also resulting in a 10 mm drainage length (Mohajerani et al.
(2012), Belmokhtar et al. (2016)). Satisfactorily drained tests allowed Belmokhtar et al. (2016)
to provide a compatible set of poroelastic Biot parameters accounting for the transverse

isotropic nature of the COx claystone.

Together with the drainage length, the value of the strain rate adopted in triaxial shear
tests is of crucial importance with respect to the quality of the drainage ensured. A typical strain
rate adopted in Soil mechanics to test standard triaxial specimens of clay (k around 10°°m?)
with radial drainage ensured by placing filter papers around the vertical faces of the specimen
(hence ensuring a 19 mm drainage length), is 1 pm/minute, say 2.0x10” s (Gibson and Henkel
1954; Bishop and Henkel 1957). Menaceur et al. (2015) quoted some values found in the
literature for the COx claystone, of lower permeability than that of clays. Zhang and Rothfuchs
(2004) run shear tests on sample of the COx claystone (k = 102° m?) of 40 mm in diameter and
80 mm in height, with a drainage length of 40 mm, with a strain rate of 6.5x10° s, probably
to high. Conversely, Hu et al. (2014) and Menaceur et al. (2015) obtained compatible failure
criteria with a drainage length of 10 mm using shearing rates of 1.0x107 stand 0.9x10° s?,

respectively, on COx specimens of same porosity (13%).

In this study, a high precision triaxial testing system with enhanced drainage aimed at
testing standard triaxial specimens of claystone and low permeability rocks (38 mm in diameter
and 76 mm in height) is presented. Enhanced drainage is ensured by adding a lateral drainage
by enveloping the rock specimen with two bands of geotextile placed at bottom and top of the
sample with no connection between them, resulting in a drainage length of 19 mm (i.e. the
specimen radius). The relevant strain rate to make drained tests are estimated by numerical
calculations, in a poroelastic framework. High precision of strain measurements are ensured by
allowing direct contact through the membrane between the stems of LVDTSs and the specimen.
After a check test conducted on a low permeability sandstone, the system is used to determine
the shear strength properties of the COx claystone.

4.2.2. Material and methods

4.2.2.1. The Callovo-Oxfordian claystone

The specimens of the Callovo-Oxfordian claystone tested (core EST51338) were
extracted at a depth of 490 m at the level of the Andra Underground Research Laboratory,
located in Northeast of France near the village of Bure. The COx claystone is a 155 million
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years old sedimentary rock, with a layer thickness of about 150 m, covered by an Oxfordian
limestone layer and deposited upon a Dogger limestone layer. At the level of extraction, the
COx is composed mostly of clays (45-50%, with 10-24% interstratified illite/smectite layers,
17-21% illite, 2-3% chlorite) and contains also 28% carbonate, 23 quartz and 4% of other
minerals (Gaucher et al., 2004). The mixed layer illite-smectite fraction in the clay matrix
provides to the COx claystone some swelling properties (e.g. Mohajerani et al., 2012; Delage
et al., 2014) and interesting self-sealing capabilities (Davy et al., 2007; Zhang, 2011; Menaceur
et al., 2015b). The clay and carbonate contents of the COx claystone vary with depth, with total
porosity between 14% in carbonated levels and 19.5% in the more argillaceous levels (Yven et
al., 2007), like that in which the URL has been excavated.

The in-situ state of stress in the Bure URL was investigated in detailed by Wileveau et al.
(2007), providing a vertical lithostatic total stress ov =12.7 MPa , major horizontal stress
on=12.7-14.8 MPa, minor horizontal stress on=12.4 MPa and hydrostatic pore pressure
pw = 4.9 MPa. Typical characteristics of the COx claystone are a very low permeability (in
order of 102° m?) (Escoffier, 2002; Davy et al., 2007; Zhang, 2011 ; Menaceur et al., 2015a,
2015b), a good ability to retain radionuclides and a low diffusion coefficient, resulting in very
slow solute transfer.

The two specimens tested in this study (EST51338a and b) come from a 80 mm diameter
core oriented perpendicular to the bedding plane. They were trimmed from the core by using a
diamond core of 38 mm diameter, prior to be cut at the required length (around 76 mm) by
using a diamond saw. The water content was determined on two slices cut on top and bottom
of the specimen by oven drying at 105°C during 48 hours. The sample volume was determined
by hydrostatic weighing to calculate the total porosity and the initial degree of saturation.

The initial characteristics of the specimen are presented in Tableau 4-4. The water content
was found equal to 5.97%, corresponding to a degree of saturation of 87.9%, considering a
particle density ps = 2.70 Mg/m® (Andra, 2005). A suction measurement was carried out on
some the cuttings of the specimen by using a chilled mirror tensiometer (WP4C, Decagon),
providing a value of 36.2 MPa, in good agreement with the water retention curves provided by
Pham et al. (2007) and Wan et al. (2013). These data indicate a good preservation of the
specimen.
Tableau 4-4. Initial characteristics of the tested specimens.
IDEch. w (%) p(Mg/m®) p(Mg/md) e Sr(%) ¢ (%) Suction(MPa)
EST51338a 5.97 2.41 2.27 019 879 16.2 36.2
EST51338b 5.97 2.41 2.27 019 879 16.2 36.2
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4.2.2.2. Experimental setting

The principle of the apparatus is shown in Figure 4-6. It consists of a conventional high
pressure triaxial cell hosting a standard sample of 38 mm in diameter and 76 mm in height, with
enhanced drainage conditions ensured by adding a lateral drainage as indicated in Figure 4-6.
Two bands of geotextile in contact with the upper and lower porous stones were placed around
the sample at mid-height, reducing drainage length to the specimen radius, say 19 mm. The
drainage performances of the geotextile under pressure has been checked by Monfared (2011)
and it has already been used as lateral drainage in several studies carried out in the hollow

cylinder triaxial cell (Monfared et al. 2011, Mohajerani et al. 2012 and Menaceur et al. 2016).
@

PT

T I |

I PVCO (Confining pressure) l

Lateral geotextiles
in contact with
porous stones

[ PVC1 (Back pressure) I

} §J| PVC2 (Back pressure) I

(b)

Lateral geotextiles
in contact with
porous stones
\

Figure 4-6. Triaxial system : (a) Schematic view, (b) Geotextiles around the
sample, (¢) Strain measurement system.

At mid-height of the sample, a layer of around 1 cm was let without any geotextile in
contact so as to avoid any connection and water exchange between the upper and lower
geotextiles. Both geotextiles were connected to two pressure-volume controllers (GDS brand,
PVCL to the upper geotextile, PVC2 to the lower one (see Figure 4-6¢). This disposition also
permitted to ensure direct contact between the specimen and the stems of the four radial LVDTs
used for the local measurement of radial strain (see Figure 4-6¢). The efficiency of the direct
contact between the LVDT and the specimen has been demonstrated in Belmokhtar et al. (2016)
and a precision of +0.1 um was obtained. Two axial LVDTs were supported by a system of

rings as shown in Figure 4-6¢, following the system adopted in Monfared et al. (2011).
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In addition to the two PVCs used for pore pressure control, a PVC (PVCO0) was used to
apply a confining stress up to 64 MPa. An impermeable neoprene membrane was used to
insulate the specimen from the confining fluid (silicone oil). The shear strain rate was controlled
by using a loading frame with a capacity of 25 tons. The axial force was directly measured by

an immersed force sensor with a maximum capacity of 25 kN.

The cell temperature was controlled at 25°C + 0.1°C by a resistive electric heating belt
placed around the cell. The sample temperature was measured by a thermocouple place close
to the sample inside the metallic confining cell (stainless steel). Thermal isolation was increased

by covering the cell with an insulating layer.
4.2.3. Drained shear rate

Together with the drainage length, the value of the strain rate adopted in triaxial shear
tests is of crucial importance with respect to the quality of drainage. Typically, in fine-grained
soils, a strain rate of 1 pm/min, (2.2x107 s%) is adopted in standard triaxial specimens (78mm
height and 38 mm diameter, permeability of around k = 10" m?). In fine-grained soils, the
drainage length is reduced to 19 mm (sample radius) by placing filter papers all around the
vertical faces of the specimen. Filter papers are connected to sample ends to accelerate
consolidation and pore pressure dissipation (Gibson and Henkel 1954; Bishop and Henkel
1957). It is found that despite the use of very slow loading rates, some excess pore pressures
are generated in the sample (Monfared et al. 2011a). Based on soil mechanics procedures, Wu
et al. (1997) adopted a strain rate of 3x10® s on a laterally drained 50 mm long sample of low
permeability shale (Pierre 1) to ensure pore pressure homogeneity in an undrained test. The
drainage length was h = 12.5 mm. Similarly, Islam and Skalle (2013) adopted rates of 1-2x10
"5 in undrained tests and 2x10® s in drained test on Pierre | low permeability shale, with a
drainage length h = 19 mm (lateral drainage on 38 mm standard triaxial device). These values
are to be compared with the values adopted on the COXx claystone mentioned above (6.5x10° s
! by Zhang and Rothfuchs (2004) on 40 mm diameter and 80 mm high specimens, 1.0x107 s
and 0.9x107 s by Hu et al. (2014) and Menaceur et al. (2015), respectively with 10 mm

drainage length.

Theoretical estimations of the rate ensuring satisfactory drainage in standard triaxial tests
were initiated by Gibson and Henkel (1954) on clays, based on the theory of consolidation.
Monfared et al. (2011a) made some numerical calculations to estimate excess pore pressures in

a hollow cylindrical sample of Opalinus Clay with a drainage length of 10 mm, determining a
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loading rate of 0.5 kPa/min to ensure satisfactory drained conditions. The same rate was found
by Belmokhtar et al (2016) in isotropic compression tests with a 10 mm drainage length.

Based in these results, it was thought necessary to estimate the excess pore pressure
during a shear test. This was done by considering an ideal isotropic linear saturated poroelastic
material, by solving the set of coupled hydromechanical equations (4-1) to (4-6) by using the
finite element method (2D FreeFem++ code, Hecht, 2012).

Vo+f=0 (4-1)
om
V. Y =0 4-2
G+ (4-2)
k
qw =—Pu _V'uw (4'3)
Hs

Eq. (4-1) is the balance of momentum in which o is the total stress and f the gravity forces
that are neglected. Eq. (4-2) is the water mass conservation in which qw is the water flux, my
the water mass and t the time. The water flux is given by Darcy’s law in Eq. (4-3), where pw IS
the water density, k the intrinsic permeability, xw the water viscosity and uw the pore water

pressure.

The stress strain relation is given as :

de =5 (do -bdu, ) (4-4)
Where de is the strain tensor, do the stress tensor, b the isotropic Biot coefficient and S
the isotropic linear elastic stiffness matrix, defined by the Young modulus E and the Poisson

coefficient v as follows:

(4-5)
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Within a poroelastic framework (Coussy 2007; Ghabezloo et al. 2008), one can also
express (in Eq. (4-6)) the porosity ¢ with respect to the volumetric strain &, the Biot Skelton
modulus N and the pore water pressure Uy :
1_b-g,

dg=—bds, +~ du,,~ -
N "N K

N

(4-6)

The Young’s modulus E and Poisson ratio V of the COx claystone were taken equal to
4 GPaand 0.3 respectively (Gens et al., 2007), providing a drained bulk modulus Kq of 3.3 GPa.
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The unjacketed bulk modulus Ks was taken equal to 21.7 GPa (Belmokhtar et al., 2016),
resulting in a Biot coefficient b of 0.84 (using the relation b =1 - Kg/Ks). An isotropic
permeability coefficient k = 4x202° m? and a porosity ¢ = 18% were adopted (Gens et al. 2007;
Charlier et al. 2013). The bulk water compression modulus and viscosity at 25°C were taken
Kw = 2237 MPa and s = 8.9x10° MPa.s, respectively (Spang, 2002).

The pore pressure calculations were made using an axisymmetric configuration of a
quarter of the sample with the enhanced drainage system (Figure 4-7a) adopted here, compared
to drainage only at the top and bottom of the sample (Figure 4-7b). Four shear strain rates were
considered: 6.6x108s? (0.3 um/mn), 1.1x107 s (0.5 um/mn), 2.2x107 s (1 pm/mn) and
1.1x10° s (5 pm/mn).

p. =4 MPa

Pwo = 4 MPa

Figure 4-7. Initial and boundary conditions: (a) enhanced lateral drainage, (b) Simple drainage.

The effect of the axial strain rate on the generated excess pore pressure is presented in
Figure 4-8a in the case of enhanced lateral drainage. The pore pressure profiles are typical of
the pore pressure dissipation curves calculated by the Terzaghi consolidation theory, with

maximum value at mid height.

Unsurprisingly, the lowest excess pore pressure (50 kPa) is obtained at the lowest strain
rate of 6.6x10® s (0.3 um/mn), whereas an excess pore pressure of 630 kPa is observed at the
fastest rate of 1.1x10° s, The comparison of enhanced and standard drainage conditions at

lowest rate of 6.6x102 s (Figure 4-8b) confirms the efficiency of the lateral drainage.

Figure 4-8c shows the changes in excess pore pressure with respect of the increment of
shear stress g = o1- o3, Where o1 is the axial stress and o3 is the radial one. Compared to the
top and bottom drainage condition where the excess pore pressure reaches a value of 370 kPa
with no stabilisation, stabilisation is reached with lateral drainage more rapidly at a value of 50
kPa once g reaches 0.6 MPa. 50 kPa is an acceptable value for claystones with high strength

because it can be neglected. This is also true for the value of 80 kPa obtained at 1.1x107" st
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(0.5 um/mn). Furthermore, the steady state is not reached at the sample centre in the first stage
of loading where the elastic modulus is commonly estimated (Figure 4-8c), this can affect the

estimated elastic modulus.
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Figure 4-8. (a) excess pore pressure profile under different rates with enhanced drainage, (b)
comparison between simple and enhanced drainage with a rate of 6.6x10® s, (c) pore pressure
evolution at the centre of the sample.

The results of these calculations are in accordance with the strain rates adopted in
claystones and shales by Wu et al. (1997) and Islam and Skalle (2013) who adopted values of
3x108 st and 2x10°8 s, respectively. They are two order of magnitude smaller than that used
by Zhang and Rothfuchs (2004) and Masri et al. (2014), respectively equal to 6.5x10° s and
1.0x10° s,

4.2.4. Experimental results and discussion

4.2.4.1. Drained test on Rothbach sandstone

Prior to testing a low permeability material, the reliability of the system with respect to
the quality and accuracy of strain measurements was first checked by running a drained
isotropic compression test at a rate of 50 kPa/min on the Rothbach sandstone (Ghabezloo and
Sulem 2009). The Rothbach sandstone, composed of 85% quartz, 12% feldspars and 3% clays
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with a porosity of 14%, has a permeability of 5x10® m? (Ferfera 2001). Various loading-
unloading drained cycles were performed by cycling the confining stress between 2 MPa and

15 MPa with a constant pore pressure of 1 MPa.

The results obtained are plotted together with that of Ghabezloo and Sulem (2009) in
Figure 4-9. The comparable radial and axial strains measured show the isotropic nature of the
sandstone. The volumetric response appears to be quite compatible with that provided by
Ghabezloo and Sulem (2009), confirming the stress dependent feature and the non-linearity of
the drained bulk modulus of the Rothbach sandstone. This good correspondence provides some
confidence in the quality of measured strains in the used system.
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Figure 4-9. Drained isotropic compression test compared to Ghabezloo and Sulem (2009).

4.2.4.2. Saturation of the COx claystone specimens

As recalled in the introduction, the COXx claystone is very sensitive to changes in water
content and partially saturated states are known to provide stronger mechanical response
(Zhang and Rothfuchs 2004; Pham et al. 2007, Menaceur et al. 2015). As commented above,
the specimens trimmed from the cores in the laboratory were not fully saturated. To properly
test the mechanical behaviour of low permeability geo-materials, particular attention was
devoted to the resaturation procedure prior to mechanical testing. Following Monfared et al.
(2011a) on the Opalinus clay and Mohajerani et al. (2011) and Menaceur et al. (2015a; 2015b)
and Belmokhtar et al. (2016) on the COx claystone, saturation was performed under stress
conditions close to in-situ one so as to minimize swelling and damage. To do so, any contact of
the sample with water was avoided by keeping the circuits and the porous elements (geotextile
and porous stones) dry during the sample setup. Then, the sample surrounded by geotextile was
placed on the base, the membrane was put around and the LVDTs fixed to the sample. The cell
was then placed and filled with the confining fluid (oil). Vacuum was applied through the valve

located close to the pressure transducer (PT) so as to evacuate any trapped air between the
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membrane and the sample while maintaining closed the valves situated between water PVVCs
and the cell ducts. The confining stress was increased to 8 MPa, a value close to the in-situ
Terzaghi effective stress. The drainage system under vacuum was afterwards filled with de-
aired water through PTs valves while PVVCs valves ware kept closed, ensuring good saturation
of the drainage system. Dissolved salts remained within the sample pores after evaporation,
resulting in a slight increase in salinity of the pore water. Hence, saturation with demineralized
water with limited swelling allowed to get back to the initial salinity of the pore water. Finally,
the confining stress and pore pressure were simultaneously increased up to 12 MPa and 4 MPa
respectively at a rate of 100 kPa/min to reach stress conditions close to in-situ. The use of high
back pressure is also recommended in saturation phase of low permeability shales to ensure air
bubbles dissolution in pore fluid (Wu et al., 1997).

Figure 4-10 shows the monitored radial local strain ., (parallel to bedding) and axial local
strain £, (perpendicular to bedding) together with the volumetric strain (¢, = £, + 2&,). Aclear

anisotropy is observed, with an axial swelling larger than the radial one in both samples. The
measured strains stabilize after a period of 8 days in sample EST51338a and 10 days in sample
EST51338b. The monitored volumetric swelling strains is about 0.97% in sample EST51338a
and 0.85% in sample EST51338b, comparable to the volumetric strain (1.11%) measured by
Menaceur et al. (2015) . Unfortunately, no comparison could be made with the volume changes
calculated from the water exchanges through the back-pressure PVC because of a leak, as
observed in Figure 4-10. No determination of the Skempton B parameter could be made either,

for the same reason.
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Figure 4-10. Saturation phase: (a) EST51338a, (b) EST51338b.

4.2.4.3. Shear tests

Two shear tests were conducted along two different loadings paths (Figure 4-11) on
specimens EST51338a and EST51338b at a temperature of at 25°C. Both samples were
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saturated under a Terzaghi effective stress o close to the in-situ effective stress (o= 8 MPa,
o3 =12 MPa, uw = 4 MPa). Sample EST51338a was sheared under in-situ effective stress and
sample EST51338b was sheared at 1.5 in-situ effective stress (o4 =12 MPa, o3 = 16 MPa,
uw = 4 MPa). The increase in confining stress until 16 MPa in test EST51338b was carried out
with a loading rate of 0.5 kPa/min, small enough ensure drained conditions (Monfared et al.,
2011a; Menaceur et al., 2015; Belmokhtar et al., 2016).

~ L

q

(@ d (b)

12 MPa > P 12 MPa 16 MPa p
u, =4 MPa u,=4MPa  u,=4MPa

Figure 4-11. Followed paths on the tested specimens: (a) EST51338a, (b) EST51338b.
As demonstrated in Section 4.2.3, the drained shear tests were carried out under constant
confining stress with a strain rate of 6.6x10® s (0.3 um/min) to ensure satisfactory drainage
conditions. The axial strength was measured with both internal and external force gauges that

provided similar responses.

The shear tests results are presented in Figure 4-12 in term of radial, axial and volumetric
strain changes with respect to the deviatoric stress (q = o 1- o3) for the two confining stresses.
The stress-strain curves are typical of claystones, with a linear contracting section followed by
a transition from contracting to dilating behaviour. The transition occurs at smaller shear stress
of 14.5 MPa under the lower 8 MPa confining effective stress, compared to 17.1 MPa under
12 MPa effective stress. The peak is reached at 1.4% local axial strain and 0.6% local radial
strain under 8 MPa effective stress (Figure 4-12a), and 1.3% local axial strain and 0.7% local
radial strain in test EST51338b (12 MPa, Figure 4-12a). In both cases, the external axial strain
is higher than the local one, showing the interest of local measurements.

The post-peak response is governed by the creation of shear bands. These results are
comparable to other ones obtained in claystones by Naumann et al. (2007), Zhang et al. (2007),
Hu et al. (2014) and Menaceur et al. (2015). As expected, the mechanical response is stress
dependent with higher shear strength at higher confining stress, giving a value of stress at peak
equal to 18 MPa at 8 MPa effective confining stress and 22 MPa at 12 MPa effective confining

stress.

124



Chapitre 4 Etude du comportement mécanique du COx et de I’ Argile a Opalinus

[
w
o
w

(a) (b)
0 AY
20 o\«
N O O A = x O 8
AN \ g \
@ g - P & e
E /s g
e 15?— ):\ X g
g / o 5 ~O— Volumetric strain
z / —O- Vor\umetrrlcstram k) - Axial strain
st 5 CHA - Axial strain e Radial stral
.,"’/ ! —0— Radial strain | —o- Radia stral-n )
.é/ A~ External axial strain #— External axial strain
T 1> an ik s T T 1 T T T T 1
-0.01 0 0.01 0.02 0.03 -0.01 0 0.01 0.02 0.03
Strain (-) Strain (-)

Figure 4-12. Drained sheared tests: (a) in-situ effective stress (8 MPa),
(b) 1.5 in-situ effective stress (12 MPa).

The values of shear strength are plotted together in a g-p' plan together with the results of
Hu et al. (2014) on small samples and Menaceur et al. (2015) on the hollow cylinder apparatus
(Figure 4-13). One can observe a good overall compatibility of the shear strength data obtained
on various devices in which drained conditions are ensured. All shear strength criteria are
parallel and provide a comparable value of friction angle of 21°. Shear strength values are also
well organised with respect to the sample’s porosities, with the largest strength at lower porosity
of 13% (Hu et al. 204, Menaceur et al. 2015) and smallest one at the highest porosity of 17%
(Menaceur et al. 2015).
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Figure 4-13. Comparison of the obtained shear strength with other works.

The shear stress/axial strain curves obtained here allow the determination of the elastic
parameters at various Terzaghi effective stresses (¢'). The strain-stress relationship for a
transverse isotropic material in drained conditions is given by Detournay and Cheng (1993) as
follows:

125



Chapitre 4 Etude du comportement mécanique du COx et de I’ Argile a Opalinus

Vi, TV
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de; — do,
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where, E: is the Young’s modulus in the direction x1 perpendicular to bedding plane, E> the
Young’s modulus in the direction X2 parallel to bedding plane, vi2 and vz are the Poisson ratios
in the (X1, X2) and (x2, X3) planes, respectively. In a case of drained shearing test with constant
radial stress, the measurement of axial and radial strains allows the determination of the

Young’s modulus E; and the Poisson’s ratio vi2 using the following relations:

gs _1 4-8)
do, E
de, _ v, (4-9)
do, E

From the data of Figure 4-13a, a Young’s modulus E; = 2.9 GPa is obtained under a
Terzaghi effective stress close to in-situ (o' =8 MPa) from a mobilisation of 0.1% of axial
strain. The measured Poisson’s ration is vi2 = 0.22. Under a higher Terzaghi effective stress
(o' =12 MPa), the Young’s modulus is E1 = 4.2 GPa, showing the stress dependency of the
elastic modulus, with higher values under higher stresses. The Poisson’s ratio is found inversely
proportional to the confining pressure with a value vi> = 0.14. The elastic parameters are

summarized in Tableau 4-5.

Tableau 4-5. Measured strength an elastic parameters of the tested specimens of COx claystone.

Test o' (MPa)  gmax (MPa)  Ei (GPa) vi2 (-)
EST51338a 8 18 2.9 0.22
EST51338b 12 22 4.2 0.14

One can now compare the elastic parameters obtained to that obtained by Menaceur et al.
(2015) in fully saturated and drained tests. The values of Young’s modulus obtained in this
work with a porosity of 16% are in excellent agreement with that obtained by Menaceur et al.
(2015) with a porosity of 17%, confirming also the rate of increase in E1 with effective stress.
The Young’s modulus obtained by Menaceur et al. (2015) at 8 MPa Terzaghi effective stress at
a porosity of 13% is slightly higher than that obtained in this study. The agreement between

both data sets is not observed in terms of change in Poisson’s ratio with stress, with a decrease
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obtained in this study, to compare with the increase observed by Menaceur et al. (2015). Note
however that the measurement of the Poisson’s ratio is rather difficult because of the small

range of the measured radial strains and of the uncertainties in measurements.
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Figure 4-14. Comparison of the elastic parameters with Menaceur et al. (2015):

(a) Young’s modulus, (b) Poisson’s ratio.

These data confirm that the drained triaxial system developed in this work with standard
triaxial specimens (38 mm diameter and 76 mm height) provide comparable results that other
drained triaxial shearing systems with small drainage length developed for low permeability

materials.
4.2.5. Conclusion

To cope with the difficulty of running drained triaxial tests in low permeability claystones
and shales, a drainage system enhanced by using upper and lower geotextiles placed around a
standard triaxial specimen, and respectively connected to the upper and lower porous stones
was developed. Besides reducing the drainage length to the sample radius (19 mm), the system
allowed satisfactory resaturation thanks to the absence of connection between the geotextiles.
High precision in radial strain measurements were made possible by ensuring direct contact

between the LVDT stems and the specimen through the membrane.

Particular attention was paid to the saturation phase that has been conducted under high
confining and back pressures to avoid any possible damage and to ensure full dissolution of air

bubbles into the pore water.

An isotropic compression validation test was carried out on a Rothbach sandstone
providing a volumetric response comparable to Ghabezloo and Sulem (2009), providing good

confidence in the quality of the strain measurements.

Finally, based on a poroelastic coupled calculation, axial strain rates necessary to ensure

full drainage conditions was estimated. A strain rate of 6.6x10® s was adopted and two shear
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tests were conducted on specimens of the COx claystone under in-situ effective stress condition
(0=12 MPa, uw = 4 MPa) and 1.5 in-situ effective stress condition (o= 16 MPa, uy = 4 MPa).
The peak shear stresses obtained are located along a failure line reasonably parallel the failure

criteria previously obtained by Hu et al. (2014) and Menaceur et al. (2015).

Compared to other methods of triaxial testing with reduced drainage length, the device
developed here has the advantage to be easier to use compared to the hollow cylinder developed
by Monfared et al. (2001). Compared to the small specimens tested by Hu et al. (2014), the use
of standard triaxial specimens allows for having local measurements of axial and radial strains,
made possible here by ensuring direct contact of the LVDT rods with the specimen. The results
obtained on the COx claystone helps completing the database of the shear strength

characteristics of this shale.
4.3. Comportement mécanique de I’Argile a Opalinus
4.3.1. Caractéristiques initiales

Les échantillons de 1’Argile a Opalinus étudiés proviennent des carottes Core5 et Core7
(diametre de 100 mm et longueurs respectives de 102 et 80 cm) et ont été extraits sur le site de
Lausen a des profondeurs respectives de 31 et 37 m. Les caractéristiques initiales présentées au
Tableau 4-6 ont été mesurées dés I’ouverture des carottes sur des fragments de roche. La teneur
en eau a été mesurée avant et apres séchage a 1’étuve a 105°C pendant 48 heures. La porosité
et le degré de saturation ont été déterminés par pesée hydrostatique en considérant une densité
des grains solides de 2.7 Mg/m®. La succion initiale est mesurée en utilisant le tensiométre a
point de rosée WP4C (Decagon).

Tableau 4-6. Caracteéristiques initiales des éprouvettes de I’Argile & Opalinus.
Carottes w (%) p(Mg/m®) o (Mg/m®) S: (%)  ¢(%) Suction (MPa)

7 4.65 2.38 2.27 84.1 12.8 19.7
5 4.51 2.44 2.34 79.7 13.3 21.2

Comme il est constaté sur le tableau, les degrés de saturation initiaux sont voisins de 80%,
correspondant a une succion moyenne de 20 MPa. Ces valeurs sont comparables aux valeurs
mesurées couramment sur l’argilite du Callovo-Oxfordien et correspondent a de bonnes
conditions de préservation. Les porosités obtenues (12.8 et 13.3%) sont comparables a celle
obtenues par Giger et al. (2017) (12-15%) sur des échantillons provenant également du méme

site @ 33 m de profondeur.
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4.3.2. Programme expérimental

Un ensemble d’essais de cisaillement drainés a ét¢ mené sur des échantillons sur les
cellules triaxiales HP3 (7 essais nommés HP3-i) et Timodaz (4 essais nommeés Timoi) (voir
paragraphe 1.3.2). Les trois essais HP3-3, HP3-5 et Timo2 n’ont pas abouti. Les

caractéristiques des essais sont présentées au Tableau 4-7.

Lors du début de la compagne d’essais a faible contraintes de confinement, de I’eau
déminéralisée a été utilisee pour la saturation sous contraintes proches des conditions in-situ
(o=1.3 MPa, uy = 0.3 MPa). Pour une meilleure dissolution des microbulles d’air présentes
dans le volume poreux des échantillons, la pression interstitielle a ensuite été augmentée a
1.9 MPa, la pression maximale imposée par la cellule d’interface décrite dans le

paragraphe 1.4.3.

Tableau 4-7. Tableau récapitulatif des essais triaxiaux réalisés sur I’Argile a Opalinus

Contrainte de saturation  Contraintes avant cisaillement

Test Core Eau de saturation
o(MPa) uw(MPa) o(MPa) uw(MPa) o (MPa)
HP3-1 7 1.3 0.3 1.3 0.3 1 Déminéralisée
HP3-2 7 1.3 0.3 1.3 0.3 1 Déminéralisée
HP3-3 7 Fuite a travers la membrane Déminéralisée
HP3-4 7 1.3 0.3 1.8 0.3 15 Déminéralisée
HP3-5 5 1.3 0.3 Probléme électrique Déminéralisée
HP3-6 5 6.9 1.9 6.9 19 5 Pearson
HP3-7 5 2.9 1.9 2.9 1.9 1 Pearson
Timol 5 11.9 1.9 11.9 19 10 Pearson
Timo2 5 6.9 1.9 Fuite a travers la membrane Pearson
Timo3 5 16.9 1.9 16.9 19 15 Pearson
Timo4 5 6.9 1.9 6.9 1.9 5 Pearson

4.3.3. Phase de mise en pression

Avant de saturer les échantillons, la contrainte de confinement est d’abord augmentée
jusqu’a une contrainte effective équivalente au niveau ou I’on souhaite saturer. Cette étape dure
en moyenne 24 heures, jusqu’a stabilisation des déformations. La phase de saturation est ensuite
lancée comme expliqué dans le paragraphe 1.4.3. Cette phase de mise en pression n’a pas

malheureusement pas pu étre correctement suivie sur tous les echantillons.

La Figure 4-15 montre I’évolution de la déformation volumique prise pour tous ces cas
en tant que ev = 3xerad @ cause de difficultés rencontrées dans la mesure des déformations

axiales, en fonction de la pression de confinement. La vitesse de chargement est de 5 kPa/min,
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sauf pour I’essai Timo3 ou on une vitesse plus forte a été adoptée (10 kPa/min) pour gagner du
temps. On observe que la déformation a la stabilisation augmente quand la pression ciblée est

plus élevée.
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Figure 4-15. Phase de mise en pression avant saturation.

4.3.4. Phase de saturation

Les déformations dues au gonflement pendant la saturation sont mesurées dans la plupart
des essais, a I’exception des essais HP3-6 et Timol. Les déformations volumiques calculées a
partir des déformations radiales et axiales mesurées sont comparées a la quantité d’eau
échangée avec le contrbleur de pression interstitielle. Dans tous les essais, les déformations
mesurées sont anisotropes avec des déformations axiales plus élevées que les déformations

radiales, confirmant I’isotropie transverse de la roche (Figure 4-16).
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Figure 4-16. Déformations mesurées lors de la saturation avec 0.3 MPa de pression interstitielle.
Dans les essais HP3-1, 2, 4 et 5 (pression interstitielle 0.3 MPa), les déformations se
stabilisent au bout de 2 jours (Figure 4-16), illustrant I’intérét du chemin de drainage de 19 mm.
Une correspondance raisonnable est retrouvée entre 1’échange d’eau et la déformation

volumique, notamment dans les essais HP3-1 et 2.

Dans les essais ou la pression interstitielle est augmentée a 1.9 MPa durant la saturation
(HP3-7), I’échange d’eau est significativement supérieur a la déformation volumique, avec une
tendance linéaire qui indique probablement une micro fuite. Les taux de gonflement obtenus
sont présentés dans le Tableau 4-8. Ils sont comparables pour les échantillons saturés sous
1 MPa de contrainte effective (entre 1.13% et 1.74% avec une moyenne de 1.4%), méme si la

pression des pores est plus élevée dans 1’essai HP3-7.
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Tableau 4-8. Taux de gonflement mesurés lors de la saturation.
Essai Core o(MPa) uw(MPa) o'(MPa) Gonflement (%) Eau de saturation

HP3-1 7 1.3 0.3 1.0 1.73 Déminéralisée
HP3-2 7 1.3 0.3 1.0 1.63 Déminéralisée
HP3-4 7 1.3 0.3 1.0 1.15 Déminéralisée
HP3-5 5 1.3 0.3 1.0 1.21 Déminéralisée
HP3-7 5 29 1.9 1.0 1.27 Pearson
Timo2 5 6.9 1.9 5.0 0.34 Pearson
Timo3 5 16.9 1.9 15.0 0.07 Pearson
Timo4 5 6.9 1.9 5.0 0.43 Pearson

Les gonflements observés dans les échantillons Timo2 et Timo4 sous 5 MPa de contrainte
effective avec une pression interstitielle de 1.9 MPa sont présentés en Figure 4-17a et b
respectivement. Les gonflements atteints (0.34% pour Timo2 et 0.43% pour Timo4) sont plus
faibles que ceux observés a 1 MPa de confinement (valeur moyenne 1.4%), confirmant I’intérét
de saturer sous hautes pressions pour éviter I’endommagement. Dans I’essai Timo2, 1’échange
d’eau n’a pas pu étre correctement enregistré a cause d’un mauvais contrdle de la température
de la cellule, perturbant la mesure de I’eau dans le CPV. Une tendance linéaire est une nouvelle

fois observée lors de la saturation de I’échantillon Timo4.
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Figure 4-17. Saturation sous 5 MPa de contrainte effective (o= 6.9 MPa and u, = 1.9 MPa).

Le résultat de la phase de saturation réalisée sous une contrainte effective de 15 MPa
(o0=16.9 MPa and uw = 1.9 MPa) est montré sur Figure 4-18. Seules les déformations radiales
sont mesurées (précision de 0.02%) grace au contact direct assuré entre la tige du LVDT et
I’échantillon. La précision de la déformation axiale n’est pas satisfaisante. Par conséquent, la
déformation volumique est estimée par la seule déformation radiale semon la relation & = 3 &ad.
Le gonflement maximal atteint aprés 18 jours est de seulement 0.07%, ce qui est négligeable

par rapport a la précision du CPV qui n’a pas détecté le trés faible échange d’eau.
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Figure 4-18. Saturation sous 15 MPa de contrainte effective (o= 16.9 MPa and u, = 1.9 MPa).
La Figure 4-19 montre 1’évolution du taux de gonflement en fonction de la contrainte
appliquée. Le gonflement diminue d’une fagon exponentielle lorsque la contrainte effective
augmente. Dans le cas de ces éprouvettes prélevées a faible profondeur, il est assez conséquent
(entre 1,2 et 1,8 %) sous conditions de contraintes in-situ, qui sont probablement trop faibles
pour éviter un certain niveau d’endommagement. Il est intéressant de constater qu’une

contrainte aussi élevée que 15 MPa est nécessaire pour limiter le gonflement.
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Figure 4-19. Gonflement mesuré sous différentes pressions de confinement.

4.3.5. Essais de cisaillement drainés

Tous les essais de cisaillement drainés sont réalisés avec un taux de deformation axiale
controlé de 6.6x10®s? correspondant & une vitesse de déplacement du piston de 0.3 um/min.
Ce taux est suffisamment faible pour assurer dissipation des pressions interstitielles avec un
chemin de drainage de 19 mm, comme montré précedemment. Les courbes contrainte
déviatorique-déformation axiale sont présentées en Figure 4-20 (la numérotation des figures de
a) a h) est faite par ordre croissant de la contrainte de confinement). La déformation axiale

mesurée par le capteur de déplacements externe est également présentée sur les courbes. On
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observe que cette mesure externe donne des déformations axiales surestimées, ce qui confirmée

I’intérét de la mesure locale de déformations.

Les Figure 4-20a et b montrent une bonne répétabilité des essais HP3-1 et HP3-2 réalisés
sous une méme contrainte effective de Terzaghi de 1 MPa (o= 1.3 MPa et uy = 0.3 MPa). La
résistance au pic est de 8.6 MPa pour 1’essai HP3-1 et de 9.1 MPa pour HP3-2. Une plus faible
résistance de 5.4 MPa est obtenue dans 1’essai HP3-7 (Figure 4-20c) sous la méme contrainte
effective de 1 MPa.

Le module de Young E; (estimé entre 0 et 0.1% de déformation axiale dans tous les essais)
est assez comparable pour les trois essais a HP3-1, HP3-2 et HP3-7. Il varie entre 820 et
960 MPa (Figure 4-20). Les coefficients de Poisson vi> mesurés sur les échantillons HP3-1 et
HP3-2 sont de 0.13 et 0.1 respectivement, tandis qu’il atteint 0.21 pour 1’échantillon HP3-7.
Cette différence peut étre liée a la difficulté de mesure des déformations radiales. La réponse
en déformation volumique est contractante jusqu’a un niveau de contrainte de 6 MPa pour les
essais HP3-1 et HP3-2, ceci est relié généralement a I’apparition et propagation des
microfissures (Corkum and Martin (2007) et Hu et al. (2014)). L’échantillon HP3-7 montre une

réponse purement contractante.

La résistance au pic dans le test HP3-4 est de 12.5 MPa sous une contrainte effective de
1.5 (0 =1.8 MPa et uy = 0.3 MPa) et le module de Young est E1 = 1180 MPa. Ces données
montrent la dépendance des caractéristiques mécaniques (gmax et E1) en fonction de la contrainte
de confinement. Le coefficient de Poisson obtenu est vi2 = 0.08. Un comportement contractant-

dilatant de la déformation volumique est de nouveau observé dans cet essai.
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Figure 4-20. Résultats d'essais triaxiaux drainés.

Les essais HP3-6 et Timo4 sont réalisés sous une méme contrainte effective de 5 MPa

mais sous différentes contraintes de confinement et pressions interstitielles (o= 6.9 et 8.9 MPa,

uw = 1.9 MPa et 3.9 MPa, respectivement), afin d’étudier un effet éventuel de la pression
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interstitielle. Les résistances au pic obtenues sont comparables avec des valeurs respectives
Omax = 17.9 MPa et 18.4 MPa pour HP3-6 et Timo4. C'est une bonne répétabilité, sachant que
les échantillons ont été testés dans différents appareils. Elle confirme que la contrainte effective
de Terzaghi gouverne la réponse mécanique. Les modules de Young mesurés sont égaux a 2150
MPa et 1890 MPa et les coefficients de Poisson égaux a 0.19 et 0.16 dans les cellules HP3-6 et
Timo4, respectivement, ce sont des valeurs comparables. Les résistances et modules de Young
plus élevés obtenus ici confirment la dépendance de la réponse mecanique en fonction de la
pression de confinement. Un comportement purement contractant est observé dans 1’essai HP3-
6 alors qu'un comportement contractant-dilatant est observé dans Timo4 a une contrainte
déviatorique d'environ 16 MPa. Ceci est di aux difficultés de détermination de la déformation

axiale mesurée dans HP3-6.

Tableau 4-9. Paramétres mesurés a partir des essais triaxiaux drainés.
Test o(MPa) uw(MPa) o'(MPa) Acga/At(s?) Omax (MPa) &xpeak Ei(MPa) vio (-)

HP3-1 1.3 0.3 8.6 0.77 900 0.13
HP3-2 1.3 0.3 1.0 9.1 1.12 820 0.10
HP3-7 2.9 1.9 5.4 0.78 960 0.21
HP3-4 1.8 0.3 1.5 12.5 0.76 1180 0.08
6.6x10
HP3-6 6.9 1.9 c 17.9 2.25 2150 0.19
Timo4 8.9 3.9 18.4 1.36 1890 0.16
Timol 119 1.9 10 26.6 1.10 3970 0.19
Timo3  16.9 1.9 15 31 1.60 5770 0.28

La valeur maximale de la contrainte déviatorique est de 26.6 MPa dans le test Timol
réalisé sous une contrainte effective de 10 MPa (Figure 4-20g), avec un module de Young
E1=3970 MPa et un coefficient de Poisson 112 égal a 0.15. On a mesuré une teneur en eau
W = 5.13% de I'échantillon (Timo1) avant I’essai de cisaillement sur de petits morceaux obtenus
apres coupure de I'échantillon (il n'y avait malheureusement pas assez de morceaux de taille
appropriée pour déterminer la porosité et le degré de saturation avant cisaillement). La valeur
de w = 5.13% est supérieure a celle obtenue juste apreés I'ouverture de la carotte (4.65%). Les
échantillons ont été enveloppés dans un mélange de paraffine a 70% et d'huile de vaseline a
30% et dans une feuille d'aluminium et conserves dans une piece humide. Cette conservation
semble ne pas étre complétement imperméable a I'eau, entrainant I'adsorption de vapeur d’eau
a travers les couches isolant I'échantillon a l'intérieur de la piece humide. Un comportement
volumique contractant-dilatant est obtenu. La mesure de la teneur en eau apres cisaillement
révele une valeur supérieure de w = 5.5% montrant que 1’échantillon prend une certaine quantité

d’eau pendant les phases de saturation et de cisaillement.

136



Chapitre 4 Etude du comportement mécanique du COx et de I’ Argile a Opalinus

L’essai Timo3 a été réalisé sous une contrainte effective plus élevée de 15 MPa
(Figure 4-20h), il fournit logiquement une résistance au pic plus élevée de 31 MPa, un module
de Young E1=5770 MPa et un coefficient de Poisson estimé a 0.28. L’effet du confinement
affecte egalement la réponse volumique qui est purement contractante. Ceci est expliqué dans
les roches fragiles par le passage d’un comportement fragile a un comportement ductile sous

I’effet du confinement (voir Hu et. al (2014)).

Les photos de quelques échantillons cisaillés sont présentées sur la Figure 4-21. On
observe une localisation des déformations avec 1’apparition d’un plan de rupture avec une
inclinaison d’environ 61°, proche de celle obtenue sur I’argilite du COx (66°, Menaceur et al.
2015). L’échantillon HP3-1 a été complétement cassé le long du plan de rupture en raison d’un
déplacement incontr6lé du piston. L'échantillon cisaillé HP3-2 avait le méme type de plan de
rupture. Cependant, I'échantillon a été brisé en deux parties sur un autre plan parallele aux plans
de litage. Ce plan de faiblesse pourrait correspondre a une fissure préexistante, expliquant
pourquoi le module de Young mesuré dans le test HP3-2 (E1 = 820 MPa) est le plus faible. Un

plan analogue est observé dans les tests HP3-4 et Timo1l.

(a) : HP3-1 (b) : HP3-2 (c) : HP3-4 (d) : Timo1l
Figure 4-21. Photos d’échantillons cisaillés.
Les modules élastiques obtenus dans les différents essais sont illustrés dans la
Figure 4-22a. lls ont été estimés dans la partie linéaire de la courbe contrainte déviatorique-
déformation axiale, sous une déformation maximale de 0.1%. On observe que, logiquement, le

module de Young augmente avec la pression de confinement, avec une tendance linéaire.

Les coefficients de Poisson (Figure 4-22b) sont estimés le long de la premiere partie
linéaire de la courbe de déformation radiale. On observe une certaine dispersion pour les faibles
contraintes, peut-étre liée a I’endommagement lié au gonflement observé sous hydratation a
faible contrainte de confinement. Les choses paraissent plus claires a partir de 5 MPa de

confinement, avec une augmentation du coefficient de Poisson avec le confinement.
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Figure 4-22. Paramétres élastiques en fonction de la contrainte de confinement :
(a) Modules de Young, (b) Coefficient de Poisson.

4.3.6. Critere de rupture

Les résistances au pic obtenues dans cette campagne d’essais sont reportées sur un plan

contrainte déviatorique g — contrainte effective moyenne p' en Figure 4-23.

50 -
40
— 30 -~
(]
a
2
T
20 - 7
&  Résultats expérimentaux
— = = Critére de Hoek-Brown
10
% === Critére de Mohr-Coulomb <6 MPa
y = Critére de Mohr-Coulomb >6 MPa
0 T T T T 1
0 10 20 30 40 50
p' (MPa)

Figure 4-23. Critére de rupture de I’Argile & Opalinus.

Les valeurs de gmax obtenues s’alignent sur une courbe non-linéaire et permettent de

déterminer un critére de Hoek-Brown selon la relation (4-10) (Hoek et Brown 1980).
1 1 1 2\1/2
0,'=0,'+ (Mo.0,'+ so,) (4-10)

Ou; o'1 est la contrainte principale majeure & la rupture (contrainte axiale),
o'3 est la contrainte principale mineure a la rupture (contrainte radiale),
m et s sont des constantes du matériau,
o est la résistance a la compression uniaxiale de la roche intacte.

Les paramétres m, s et o sont estimés am =6, s = 0.4 et o = 10 MPa (Tableau 4-10).
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Le caractére non-linéaire de 1’enveloppe de rupture peut également étre exprimé en
fonction d’un critére de Mohr-Coulomb bilinéaire (Figure 4-23). La limite des deux enveloppes
se trouve a une contrainte de confinement d’environ 6 MPa. Les enveloppes sont exprimées par

la relation :
q=M p'+a (4-11)

Les parametres M et a sont utilisés pour 1’estimation de 1’angle de frottement interne ¢

et la cohésion c' suivant les relations :

o 3M

sing' = M 6 (4-12)
,_ a tang' i
C=—\ (4-13)

Ainsi, ’angle de frottement interne ¢' est égal a 42.6° pour les faibles contraintes
moyennes (< 6 MPa) et la cohésion c¢' est de 1.2 MPa. Pour les contraintes moyennes élevées
(> 6 MPa), I’angle de frottement interne ¢ ' est égal & 23.5° et la cohésion extrapolée égale a
3.9 MPa. Le Tableau 4-10 présente I’ensemble des paramétres des critéres de Hoek-Brown et
de Mohr-Coulomb.

Tableau 4-10. Parametre des critéres de Hoek-Brown et de Mohr-Coulomb.
Critére de Mohr-Coulomb

Critére de Hoek-Brown

p'<6 MPa p'>6 MPa
S I ¢ c' (MPa) ¢ c' (MPa)
6 0.4 10 42.6 1.2 23.5 3.9

Le critere obtenu ici est confronté (Figure 4-24) aux critéres récemment obtenus par Wild
(2016) et Favero (2017) avec des essais drainés (axe des éprouvettes paralléle et perpendiculaire
au litage) et par Giger et al. (2017) avec des essais non drainés. Les différents résultats sont
raisonnablement compatibles et montrent que la variabilité des données est réduite par
I’utilisation de techniques (drainées ou non drainées) adaptées. Les données de Favero (2017)
et Wild (2016) mettent en évidence peu d’effet de I’orientation des éprouvettes en termes de
rupture. Nos données sont en tres bonne correspondance avec celles de Wild (2016), elles sont
situées au-dessous de celles de Giger et al. (2017) et au-dessus de celles de Favero (2017) qui
présentent tous deux des critéres linaires avec des inclinaisons proches (angles de frottement
de 19-20°), voisines de celles obtenues dans ce travail sous une contrainte effective moyenne
de 20 MPa.
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Figure 4-24. Critére de rupture de I’Argile & Opalinus.

4.3.7. Comparaison avec I’argilite du COx

L’argilite du Callovo-Oxfordien et 1’ Argile & Opalinus ont beaucoup de points communs,

notamment du point de vue minéralogie, lithologie et microstructure (voir paragraphes 1.1

et 1.2). Nous comparons en Figure 4-25 les résultats obtenus sur 1’Argile & Opalinus (Wild

2015; Favero 2017; Giger et al. 2017 et ce travail) aux résultats obtenus avec des essais saturés

et drainés sur I’argilite du COx (Hu et al. 2014; Menaceur et al. 2015 et les deux essais présentés

au paragraphe 4.2.4.3).
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Figure 4-25. Critére de ’argilite du COx comparé au critére de I’Argile & Opalinus.

On observe que la réponse des deux matériaux est comparable, et le critére de Hoek-

Brown défini précédemment sur 1I’Argile & Opalinus pourrait s’appliquer sur les deux
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matériaux. Cette réponse est compatible avec les compositions et porosités comparables de ces

deux roches argileuses.
4.4. Conclusion

Aprés une bréve présentation de résultats d’essais de caractérisation des roches argileuses
par essais triaxiaux, ce chapitre a présenté une méthode robuste pour la réalisation d’essais
triaxiaux en condition drainée sur des échantillons de taille standard. La procédure de saturation
est soigneusement conduite et le taux de cisaillement nécessaire pour assurer la condition
drainée a été définie par un calcul hydromécanique couplé. L’efficacité de la procédure utilisee
a été vérifie sur Dargilite du Callovo-Oxfordien par I’obtention de deux résultats de
cisaillement drainé en bonne adéquation avec un critere bien défini par Hu et al. (2014) et

Menaceur et al. (2015), sur des échantillons correctement saturés et draineés.

Une série d’essais drainés a été menée sur 1’Argile & Opalinus avec ce systéme pour la
détermination de son critére de rupture. Les résultats obtenus a la rupture présentent une
tendance non-linéaire compatible avec le critere de Hoek-Brown. Ces résultats sont egalement
en bon accord avec des résultats récents d’essais réalisés sous bonnes conditions de saturation
et de drainage. Une enveloppe de rupture équivalente est définie pour 1’ensemble des essais

réalisés sur 1’Argile a Opalinus.

La comparaison des résultats récents d’essais réalisés sur 1’argilite du Callovo-Oxfordien
et sur I’Argile & Opalinus montre que ces deux matériaux présentent des critéres de rupture

comparables, en accord avec la similitude des formations et de leur composition naturelle.
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Chapitre 5 : Réponse volumique thermique et fluage dans I’argilite du

Callovo-Oxfordien

La nature exothermique des déchets radioactifs engendre une élévation de température
dans le champ proche des galeries de stockage, qui peut avoir diverses conséquences sur la
roche héte. Le chauffage provoque une dilatation thermique des composants de la roche, il peut
également affecter sa réponse, soit par des déformations thermiques induites, soit par la
modification de ses propriétés. A cause de la tres faible perméabilité des argiles et des roches
argileuses (102 m? & 102! m?) et du fait que le coefficient dilatation thermique de 1’eau est
d’un ordre de grandeur plus ¢levé que celui de la phase solide, une élévation de température
engendre une pressurisation thermique qui se draine lentement. La contrainte effective s’en

retrouve diminuée, ce qui peut affecter la stabilité des ouvrages.

I1 existe assez peu d’investigations au laboratoire du comportement thermique des roches
argileuses. Les essais triaxiaux drainés et non-drainés sont difficiles a réaliser a cause de la
qualité de la saturation et des taux de chauffage extrémement lents qui sont nécessaires pour
assurer la dissipation des surpressions interstitielles thermiques. Une autre option consiste a
caractériser les paramétres Thermo-Hydro-Mécaniques (THM) des argilites par analyse inverse
des résultats obtenus in-situ dans les laboratoires de recherche souterrain, comme lors de
I’expérimentation HE-D conduite sur 1’Argile a Opalinus dans le laboratoire de Mt-Terri, ou
I’expérimentation TER conduite sur 1’argilite du COx dans le laboratoire souterrain de Bure
(Garitte et al. 2007, Jia et al. 2009). Ces expérimentations confirment les effets importants de
la température, reflétés par les surpressions interstitielles thermiques engendrées et par les
déformations associées. Nous présentons dans ce chapitre un ensemble de données sur les
argiles et argilites pour le stockage des déchets radioactifs, en commencant par
I’expérimentation TER de 1’Andra et quelques simulations numériques, puis en présentant des
résultats d’essais au laboratoire. Une investigation de la réponse volumique thermique réalisée
dans le cadre de cette thése est ensuite présentée sous forme d’un article accepté dans le journal

Rock Mechanics and Rock Engineering.
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5.1. Réponse thermique de argilite du COx
5.1.1. Essai de chauffage in-situ : expérimentation TER

L’expérimentation TER a été conduite a 490 m de profondeur au niveau du laboratoire
souterrain de Bure. Une vue 3D de I’expérimentation est montrée sur la Figure 2-1. Cette

expérimentation dispose de (Wileveau et al. 2007b) :

- Une sonde de chauffe introduite dans un forage horizontal, dans la direction de la
contrainte majeure, entre 6 et 9 m de profondeur ;

- 3 forages paralléles au forage de chauffe pour la mesure du champ thermique ;

- 4forages pour la mesure de la pression interstitielle. La température est aussi mesurée
a proximité des chambres de mesure de pression interstitielle ;

- 2 forages instrumentés par deux types d’extensométres pour la mesure des

déformations engendrées par la chauffe ;

mmm Heater borehole
Thermometric borehole

== Pore pressure borehole|

= Deformation borehole

D PLADPE 060230 /A -~ ANDRA|

Figure 5-1. Vue 3D de la zone de ’expérimentation TER au laboratoire de Bure.

Une fois le régime permanent du flux d’eau rétabli, les expérimentations ont été lancées
avec une puissance de 277 W maintenue pendant 20 jours avant d’étre augmentée a 925 W
pendant 22 jours, puis arrétée pendant une période de 200 jours pendant lesquels la roche s’est

refroidie.

5.1.1.1. Les mesures in-situ

La réponse thermique mesurée parallélement et perpendiculairement au litage montre une
anisotropie de la conductivité thermique de la roche (Figure 5-2), avec une augmentation de la
température dans le sens paralléle a la stratification plus forte que dans le sens perpendiculaire.
Une plus grande différence est observée quand les sondes de mesure sont situées plus loin.
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Comme le montre la Figure 5-2, quand la sonde de mesure est située plus loin, la température

continue d’augmenter jusqu’a 5 jours apres 1’arrét du chauffage.
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Figure 5-2. Evolution de la température mesurée in-situ a une distance de 0.6 m et 1.5 m dans le
sens perpendiculaire et paralléle au litage (Rapport Andra 2010, d'aprés Mohajerani 2011).

Le phénomeéne de pressurisation thermique est observé, avec une surpression interstitielle
plus forte dans la direction paralléle au litage que dans la direction perpendiculaire au litage
(Figure 5-3).
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Figure 5-3. Evolution de la pression interstitielle dans I'expérimentation TER : (a) paralléle au
litage, (a) perpendiculaire au litage (Rapport Andra 2010, d'aprés Mohajerani 2011).

5.1.1.2. Simulation des résultats

Les résultats de I’expérimentation TER ont fait I’objet de simulations par différents codes
de calcul pour ajuster les paramétres THM de 1’argilite du COx par analyse inverse (Garitte et

al. 2007; Jia et al. 2009). Garitte et al. (2007) ont eu recours a une formulation théorique
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équivalente a la formulation de Biot en résolvant les équations d’équilibre de forces,
conservation de la masse d’eau et du solide ainsi que I’équilibre d’énergie sur code_ BRIGHT
(éléments finis) en 2D. lls ont défini un ensemble de parametres qui reproduit correctement la
réponse in-situ en termes d’évolution de la température au cours du temps sur des points situés
a I’interface sonde/roche (Figure 5-4a). Jia et al. (2009) ont reproduit la méme évolution de la
température (Figure 5-4b) en considérant directement une approche thermoporoélastique de

Biot avec un coefficient de Biot b = 0.6 et une porosité ¢ = 15%.
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Figure 5-4. Simulation de I'évolution de la température : (a) Garitte et al. (2007) ; code_ BRIGHT,
(b) Jia et al. (2009) ; approche thermoporoélastique.

Les deux auteurs ont obtenu de bonnes correspondances et des paramétres THM assez

comparables qu’on présente dans le Tableau 5-1.

Tableau 5-1. Paramétres THM considérés par Garitte et al. (2007) et Jia et al. (2009).

Garitte et al. (2007) Jia et al. (2009)
Module d'Young (GPa) 45 4.0
Coefficient de Poisson 0.2 0.3
Dilatation thermique volumique (°C™) 5x10° 3.84x10°
Conductivité thermique (W/m/C) 1.6 1.75
Perméabilité (m?) 3.6 x10% 5x 102

En utilisant les mémes paramétres, Jia et al. (2009) ont reproduit I’évolution de la pression
interstitielle au cours du temps a différentes distances de la sonde de chauffe. A titre de
comparaison, nous présentons ici les résultats obtenus a des distances de 0.57 m et de 1.56 m
(Figure 5-5a et b). Les prévisions de pression interstitielle reproduisent bien les pressions
mesurées in-situ. Les points les plus proches de la sonde de chauffage atteignent des
températures plus élevées qui se traduisent par des surpressions interstitielles plus importantes.

I1 est observé que la pression interstitielle diminue malgré 1’augmentation de la température,
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notamment aux points plus proches de la sonde de chauffe. Ceci est relié au fait que la

dissipation des pressions prend le dessus par rapport a I’effet de la température.
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Figure 5-5. Evolution de la pression interstitielle en fonction du temps : (a) a 0.57 m de la sonde de
chauffe, (b) & 1.56 m de la sonde de chauffe (Jia et al. 2009).

Le couplage THM suivant la théorie de poroélasticité de Biot (voir Jia et al. (2009))

conduit & la définition du coefficient am donné dans la relation (5-1) qui est en relation avec la

pressurisation thermique.

an=0b-0) an+¢ ay

(5-1)

b est le coefficient de Biot, ¢ la porosité, ay le coefficient de dilatation thermique de la roche et

ow le coefficient de dilatation thermique de I’eau.

La sensibilité de la réponse en pression interstitielle par rapport au coefficient de

dilatation thermique du matériau a été analysée par Jia et al. (2009) en faisant varier le

coefficient ap. Les simulations montrent que la variation de la pression interstitielle est plus

forte quand le coefficient ay est plus important (Figure 5-6).

2,514
= AP(MPa)

0,54

—a—alfab=0,25e-5
——alfab=1,28e-5
—e— alfab=6,0e-5

Days

.O.SJ

40

80 0

Figure 5-6. Sensibilité de la variation de la pression interstitielle en fonction du coefficient de
dilatation thermique a, (Jia et al. 2009).
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L’effet de la température et I’augmentation de la pression interstitielle se traduit par des
déformations mesurées dans le massif rocheux. Les mesures montrent une dilatation aux points
plus proches de la sonde de chauffe (Figure 5-7a) alors qu’une contraction est observée plus
loin (Figure 5-7b). Les déformations ne sont pas bien reproduites par la simulation numérique

aux points plus distants de la sonde.
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Figure 5-7. Déformations mesurées dans le massif rocheux sous Ueffet de la température : (a) prées
de la sonde de chauffe, (b) loin de la sonde (Jia et al. 2009).

5.1.2. Essais THM au laboratoire

5.1.2.1. Comportement volumique drainé sous augmentation de température

Des travaux réalisés sur les argiles ont montré que celles-ci répondent différemment a un
chauffage drainé en fonction du leur degré de consolidation (OCR) et indépendamment du
niveau de contrainte appliquée (Hueckel and Baldi 1990; Sultan et al. 2002, Abuel-Naga et al.
2007).

T (°C)

OCR=1-0,=12MPa
OCR=1-¢.=3.85MPa
OCR=2-¢'.=4MPa
OCR=12-0',=42MPa
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Figure 5-8. Réponse thermique drainée de I'argile de Boom (Sultan et al. 2002).

La Figure 5-8 montre la réponse volumique lors d’essais de chauffage drainés sous

contrainte isotrope constante réalises a une vitesse de 1°C/h par Sultan et al. (2002) sur I’argile
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de Boom. Une contraction thermoplastique est observée dans des conditions normalement
consolidées alors que 1’état surconsolidé présente une expansion thermoélastique suivi d’une

contraction thermoplastique.

Dans les argilites, la problématique de drainage est plus contraignante a cause de leur tres
faible perméabilité (101°-102° m?). Monfared et al. (2011b) ont réalisé un essai de chauffage
drainé sur I’Argile a Opalinus dans une cellule triaxiale a cylindre creux avec un chemin de
drainage de 10 mm et une vitesse de 0.5°C/h. La réponse thermique sous un confinement de
4.1 MPa et une pression interstitielle de 2.2 MPa, conditions proches des contraintes in-situ, est
montrée sur la Figure 5-9. Une réponse comparable a celle de ’argile de Boom surconsolidée
a été observée, avec une expansion thermoélastique jusqu’a 65°C suivie d’une contraction
thermoplastique jusqu’a 83°C lors du 1*" cycle de chauffage. La température de transition a été
reliée a la température maximale que la roche a subie durant son histoire géologique (Monfared
et al. 2011b; Delage 2013). A noter que les déformations volumiques ici sont obtenues en

considérant uniquement la déformation radiale (ev = 3 érad).

. —— First heating cycle
—&— Second heating cycle
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Figure 5-9. Réponse volumique drainée sur I'Argile a Opalinus (Monfared et al. 2011b).

Mohajerani et al. (2013) et Menaceur et al. (2015) ont présenté des essais de chauffage
drainés a partir de 25°C sur I’argilite du Callovo-Oxfordien sous des conditions de contraintes
proches de la contrainte in-situ avec le méme dispositif expérimental. Leurs résultats
(Figure 5-10a et b) montrent une contraction thermoplastique des le début du chauffage sans
phase de transition. La réponse en déformations mesurées avec des LVDTS est anisotrope avec
une plus grande contraction dans le sens perpendiculaire au litage. Le coefficient de contraction
thermique obtenu par Mohajerani et al. (2013) dans le sens axial (perpendiculaire au litage) est
6 fois plus grand que celui de Menaceur et al. (2015), et dans le sens radial il est 3 fois plus
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grand. La contraction thermoplastique a été comparée au cas des argiles normalement
consolidees. Toutefois, ces études ont été menées sans essai d’étalonnage préalable et une
question se pose par rapport aux effets parasites des déformations thermiques des supports de

capteurs de déformations.
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Figure 5-10. Résultats d'essais de chauffage drainé sur I'argilite du COx :
(a) Mohajerani et al. (2013), (b) Menaceur et al. (2015).

Mohajerani et al. (2013) ont réalisé un essai de chauffage drainé sous conditions de
contraintes in-situ sur un échantillon ayant subi un cycle mécanique de chargement
déchargement (12-18-12 MPa). Les déformations mesurées révelent un comportement
thermoélastique (dilatation) suivi d’une contraction thermoplastique avec une température de
transition a 33°C (Figure 5-11). L’anisotropie en réponse thermique se refléte par un coefficient
de dilatation thermique dans le sens perpendiculaire au litage 4 fois plus grand que dans le sens

parallele au litage.
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Figure 5-11. Chauffage drainé sur I'argilite de COx aprés un cycle mécanique drainé
(12-18-12 MPa) (Mohajerani et al. 2013).
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L’anisotropie de la réponse thermique est commune dans les roches argileuses.
Récemment, Zhang et al. (2016) ont mesuré des coefficients de dilatation thermique dans le
sens paralléle a la stratification (axial) et dans le sens perpendiculaire a la stratification (radial)
sur un échantillon d’Argile a Opalinus chauffé par palier sans contrainte de confinement
(Figure 5-12a). Les déformations mesurées a la fin de chaque palier ont permis 1’estimation de
coefficients de dilatation thermique dans le sens axial, plus grands d’un ordre de grandeur par
rapport aux coefficients mesurés dans le sens radial. Toutefois, cette anisotropie tend a diminuer
sous I’effet du confinement, comme observé sur ’argilite du COx (Figure 5-12b), ce qui est

expliqué par I’empéchement d’ouverture des fissures qui sont serrées sous confinement.
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Figure 5-12. (a) anisotropie des coefficients de dilatation thermique sur I’Argile a Opalinus, (b)
effet du conffinement sur le coefficient de dilatation thermique (argilite de COx). (Zhang et al.
2016).

5.1.2.2. Chauffage non-drainé

Comme il a été commenté plus haut, une augmentation de température en conditions non-
drainées, ou dans des conditions de drainage réduit du fait d’une faible perméabilité et d’un
taux de chauffage élevé, engendre des surpressions interstitielles qui sont dues a la différence
entre les coefficients de dilatation thermique de 1’eau et de la phase solide. Ce phénomene est
caractérisé par le coefficient de pressurisation thermique A (MPa/°C) (Ghabezloo and Sulem
2009; Mohajerani et al. 2013) qui représente 1’augmentation de la pression interstitielle par
unité de température. Il en résulte une diminution de la contrainte effective de Terzaghi. Dans

un cadre poro-élastique, le coefficient A est défini par la relation (5-2) :

_ AUW _ ¢(aw_as)
A= AT (Cq —Cs)_¢(cw_cs) -2
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ou, aw est le coefficient de dilatation thermique de 1’eau, os le coefficient de dilatation thermique
de la phase solide, cq la compressibilité drainée du matériau, cs la compressibilité des grains
solides, cw la compressibilité de 1’eau et ¢ la porosité du matériau. D’aprés la relation (5-2), les
roches les moins poreuses ont des coefficients de pressurisation thermique plus élevés. Aussi,
le niveau de contrainte effective qui fait diminuer la compressibilité drainée cq fait augmenter

le coefficient 4.

Le coefficient de pressurisation thermique a été mesuré sur différents types de roches et
argiles mais peu dans les argilites a cause de la difficulté des essais. Mohajerani et al. (2013)
ont présenté le résultat de deux essais de chauffage non-drainés par palier de 2 a 3°C sur deux
¢échantillons de 1’argilite du COx sous forme de disque plats (10 mm de hauteur, 80 mm de
diameétre). Les deux essais ont mis en évidence la diminution du coefficient A en fonction de la

température (Figure 5-13).

La pressurisation thermique peut, a cause du reldchement de contrainte effective,
réactiver une bande de cisaillement préexistante dans échantillon endommagé. Ceci a été en
effet montré sur ’argile de Boom et a Opalinus par Monfared et al. (2012) et sur Iargilite du
COx par Menaceur et al. (2016), en chauffant des éprouvettes pré-cisaillées en condition non-
drainée et sous un déviateur inférieur au pic. Leurs résultats montrent une diminution du

déviateur appliqué sur 1’échantillon sous I’effet de la génération de pression interstitielle

thermique.
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Figure 5-13. Evolution du coefficient de Figure 5-14. Réactivation de la bande de
pressurisation thermique de ’argilite du COx en cisaillement sur ’argile de Boom
fonction de la température (Mohajerani et al. 2013). (Monfared et al. 2012).

5.2. Comportement a long terme

Le comportement mécanique a long terme de I’argilite du Callovo-Oxfordien a été étudié

au laboratoire par des essais de fluage réalisés sous un niveau donné de contrainte axiale, avec
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ou sans confinement. Gasc-Barbier et al. (2004) font état de I’existence de deux phases de
déformations : une phase transitoire dans laquelle la vitesse de fluage diminue rapidement, et
une phase asymptotique dans laquelle la vitesse de fluage devient quasi-constante. L’influence
du niveau de la contrainte axial appliquée a aussi été mise en évidence avec des déformations
totales plus élevées et des vitesses de fluage plus importantes dans la phase asymptotique. Le
méme résultat a été retrouvé recemment par Armand et al. (2016) sur des essais réalisés sous
une humiditeé relative (HR) contrélée de 90% (voir Figure 5-15). L’augmentation de la vitesse
de fluage a été reliée a I’apparition et au développement de microfissures sous ’effet du

chargement déviatorique.

D’autres études ont aussi porté sur le fluage de I’argilite du COx a ’exemple de Fabre
and Pellet (2006) et Zhang et al. (2010). Toutefois, Les vitesses de fluage obtenues sont
dispersées a cause de l’effet de divers parametres tels que le degré de saturation et

I’endommagement (Zhang and Rothfuchs 2004; Souley et al. 2011).
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Figure 5-15. Résultats de fluage sous différentes contrainte axiale:
(a) Gasc-Barbier et al. (2004), (b) Armand et al. (2016).
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L’anisotropie structurelle due a la présence de plans de stratification résulte en une
anisotropie de la réponse en déformations & long terme. Zhang et Rothfuchs (2004)
(Figure 5-16a) ont montreé cette dependance sous plusieurs niveaux de contrainte unixiales. Liu
et al. (2015) (Figure 5-16b) ont également mené des essais de fluage sur des échantillons
cylindriques non-saturés (59% de HR) avec axe parallele et perpendiculaire au litage avec une
contrainte radiale de 6 MPa et une contrainte axiale égale a 85% de la résistance au pic. Dans
les deux cas, les déformations différées mesurées dans le sens perpendiculaire au litage sont

plus importantes que celles mesurées dans le sens paralléle au litage.

La variation de la vitesse des déformations axiales dues au fluage dans le sens paralléle
et perpendilculaire au litage en fonction du temps a été calculée par Liu et al. (2015)
(Figure 5-16c). La différence de vitesse entre les deux directions apparait légérement dans le

régime permanent.
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Figure 5-16. Fluage anisotrope sous conditions triaxiales : (a) Zhang et Rothfuchs (2004),
(b) Liu et al. (2015), vitesses de fluage de Liu et al. (2015)
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Des mesures de fluage sous déviateur et sous température montrent que le la vitesse de
déformation augmente avec la température, avec plus d’effet sur la déformation instantanée
(Gasc-Barbier (2004) et Zhang et al. (2010)).

0.005

—_— s

T . T T T T T T T T ] 25 100
—— 200C
r (a) ] Callovo-Oxfordian argillite (b)
C . at Bure (-t
00m [ A 80

- / s : T 20 o 80
- C } 10 MPa ] ESTOS67T1 70
< C - a; = 13.8 MPa )

: o - - G
£ oo | S ! 12 ’___,_.—-—-""’- 80 6 b=
2 I 15 —— pl I 60 @
= = 2 MPa | Tzu -_50 2
= L _WW & B
A e ' @ 40 40 g
3 M2 - A ey e o SR Ry B | 1,0 - e 40 g
= k3
- : ] < temperature Lo i I‘-‘1
o0 [ .-r""\r‘w ] 054 20
P ] ESTO5684
[ o bt o . 6, =0.74 MPa
L -1 1 1 1 L L 1 1 L 1 - - 0.0 T 1]
0 0 40 ] 80 100 0 1000 200 300 400 500 600 VOO 8OO0 900

times (days) Time (day)

Figure 5-17. Fluage sous température : (a) Gasc-Barbier et al. (2004), (b) Zhang et al. (2010).

5.3. Chauffage drainé et fluage de ’argilite de Callovo-Oxfordien

La cellule isotrope utilisée pour 1’étude de la poroélasticité de I’argilite du COXx présentes
plus haut dans ce rapport, est utilisée maintenant pour 1’é¢tude de la réponse thermique lors d’un
essai de chauffage drainé. La cellule a été dotée cette fois-ci, en paralléle avec le systéme de
mesure des déformations, d’un systeme de cordons chauffant permettant d’appliquer des
vitesses constantes de chauffage. Le fluage a 25°C et a 80°C a été observé grace a la bonne
précision de mesure des déformations. Les résultats obtenus dans cette étude sont présentés

sous format d’un article accepté dans la revue journal Rock Mechanics and Rock Engineering.

Thermal volume changes and creep in the Callovo-Oxfordian claystone.

Malik Belmokhtar', Pierre Delage!, Siavash Ghabezloo*, Nathalie Conil?

L Ecole des Ponts ParisTech, Laboratoire Navier/CERMES, 6-8 av. B. Pascal, F77455 Marne la
Vallée, France.

2Andra, Bure, France.
Abstract

The Callovo-Oxfordian (COx) claystone is considered as a potential host rock for high-
level radioactive waste disposal at great depth in France. Given the exothermic nature of
radioactive wastes, a temperature elevation planned to be smaller than 100°C will affect the
host rock around the disposal cells. To gain better understanding of the thermal volumetric
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response of the COx claystone, a new thermal isotropic compression cell was developed with
particular attention devoted to monitoring axial and radial strains. To do so, a high precision
LVDTs system ensuring direct contact between the LVDT stem and the claystone sample
through the membrane was developed. A short drainage length (10 mm) was also ensured so as
to allow full saturation of the sample under stress conditions close to in-situ, and fully drained
conditions during compression. High precision strain monitoring allowed to observe a
volumetric creep under stress conditions close to in-situ. A drained heating test under constant
stress carried out afterwards up to 80°C exhibited a thermo-elastic expansion up to a
temperature of 48°C, followed by thermo-plastic contraction at higher temperature. Creep
volume changes, that appeared to be enhanced by temperature, were modelled by using a simple
Kelvin-Voigt model, so as to estimate the instantaneous response of the COx claystone and to
determine its thermal expansion coefficient. The temperature at which the transition between
thermal expansion and contraction appeared is close to the maximum burial temperature of the
Callovo-Oxfordian claystone, estimated at 50°C. This is in agreement with what was already
observed on the Opalinus Clay by Monfared et al. (2011b) that was interpreted as a thermal
hardening phenomenon, showing that the material kept the memory of the highest temperature

supported during its geological history.

Keywords: Thermal volume change, creep, local strains, claystone, Callovo-Oxfordian,

saturation.
5.3.1. Introduction

Many researches have been conducted to better understand the thermal volume changes
of clays in link with the disposal at great depth of exothermic high activity radioactive wastes.
Besides significant contributions on the thermal volume changes of Boom clay (a possible
geological host in Belgium) published by Hueckel and Baldi (1990), Hueckel and Pellegrini
(1992), Sultan et al., (2002), recent researches have been carried out on claystones, more
particularly on the Callovo-Oxfordian claystone in France and on the Opalinus Clay in
Switzerland (including Hohner and Bossart, 1998; Mugler et al., 2006; Mufioz et al., 2009;
Monfared et al., 2011b; Mohajerani et al., 2013). Due to the very low permeability of claystones
(around 102°m?), tests are difficult and long given that one has to ensure good initial saturation
and satisfactory drainage of the specimens during testing. In this regard, various systems with
reduced drainage length have been proposed, either by adopting specially developed hollow
cylinder triaxial apparatus (Monfared et al., 2011a), or by using small sized specimens (Hu et

al., 2014), both systems ensuring drainage lengths of 10 mm allowing satisfactory drainage.
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The thermal volume changes of clays submitted to temperature elevation under constant
stress depend on their degree of consolidation, with thermoelastic expansion in
overconsolidated clays and thermoplastic contraction in normally consolidated clays. In
claystones, less data are available. (Monfared et al., 2011b) evidenced a thermal hardening
process on the Opalinus Clay, with first a thermoelastic dilation up to the largest temperature
experienced during the geological history of the claystone (65°C) followed by thermoplastic
contraction when heating up to 80°C. Along a subsequent heating/cooling cycle, only
thermoelastic dilation occurred with no more contraction at 65°C, showing that the memory of
the historical largest temperature supported has been erased when heating at 80°C. This feature
was however not observed on the Callovo-Oxfordian claystone by Mohajerani et al. (2013) and
Menaceur et al. (2015b), who only observed a thermoplastic contraction that could not be
suspected from the in-situ thermal experiments in which thermoporoelastic models provided

satisfactory responses (Gens et al., 2007).

In this paper, a high precision new thermomechanical isotropic cell allowing a better
monitoring of strains along thermomechanical paths is presented. The results of an experimental
program aimed at investigating the thermal volume changes of the COx claystone are then

presented and analysed.

5.3.2. Material and methods

5.3.2.1. The Callovo-Oxfordian claystone

The specimen tested in this study (EST51338) comes from 80 mm diameter cores
extracted at the depth (490 m) of the Underground Research Laboratory (URL) run by Andra
close to the village of Bure (Eastern France). At this level, the COx claystone is composed of a
clay matrix (45-50%) in which some detritic grains of calcite (22-30%) and quartz (18-32%)
are embedded, together with some other minerals including feldspars (about 5%), pyrite (less
than 2%). The clay fraction is composed of 10-24% mixed layer illite/smectite (with 50-70%
smectite), 17-21% illite, 3-5% kaolinite, 2-3% chlorite (Gaucher et al., 2004). The smectite
fraction provides to the COx claystone some swelling properties (e.g. Mohajerani et al. (2012)
and Delage et al. (2014)) and interesting self-sealing capabilities (Davy et al., 2007; Zhang,
2011; Menaceur et al., 2015b). A detailed investigation of the in-situ state of stress in the Bure
URL was conducted by Wileveau et al. (2007), providing the following stress values: vertical
(lithostatic) total stress ov very close to the minor horizontal stress on (= 12 MPa), a major

horizontal stress on = 1.3%Xov = 16 MPa and (hydrostatic) pore pressure uw = 4.9 MPa.
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The 80 mm diameter core of COx was supplied by Andra to the laboratory in a so-called
T1 cell, in which the core is wrapped into a neoprene membrane and a cement concrete is cast
all around it, inside a PVC cylinder. T1 cells are meant to isolate the core from evaporation and

to impose a volume constraint during storage, to minimize damage.

A 38 mm diameter and 10 mm height specimen was cored by using a diamond core in the
direction perpendicular to the bedding plane and cut at the required length by using a diamond
saw. The water content of the core was determined by weighing a sample before and after oven
drying at 105°C during 48 hours. The sample volume was determined by hydrostatic weighing
to calculate the total porosity and the initial degree of saturation. Its initial water content was
equal to 6.0%, corresponding to a degree of saturation Sy = 87.2%, considering a particle density
of 2.70 Mg/m® (Andra 2005). A suction measurement was carried out on some cuttings of
specimen EST51338 by using a chilled mirror tensiometer (WP4, Decagon), providing a value
of 36.2 MPa. These data are in good compatibility with the water retention curves provided by
Pham et al. (2007) and Wan et al. 2013). In the COx claystone, degrees of saturation around
90% are considered as an indication of good specimen quality. The partial saturation observed
is due to the combined effect of stress release, air coring and specimen handling (Ewy, 2015).
The initial characteristics of the tested specimen are presented in Tableau 5-2.

Tableau 5-2. Initial characteristics of the studied specimen EST51338.

ID sample  w (%) o (Mg/m® pu(Mg/m®) e Sr (%) ¢ (%) Suction (MPa)
EST51338 6.0 241 2.27 0.190 87.2 16 36.2

5.3.2.2. Experimental device

The thermal isotropic compression cell used in this work is an extension of a system
initially developed by Tang et al. (2008) to investigate the thermal behaviour of compacted
bentonites. It was further developed by Mohajerani et al. (2012) to investigate thermal

pressurization in the COx claystone. As seen in

Figure 5-18a, the cell is surrounded by a heating electric belt allowing temperature control
with a precision of £0.1°C. It is designed to support pressures up to 60 MPa and temperatures
up to 100°C. The thermal cell is connected to two pressure-volume controllers (PVC, GDS
Brand) imposing both the confining and the back pressure up to 60 MPa.
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Figure 5-18. (a) Isotropic compression cell; (b) Overall system.

In this work, an improvement was carried out by adapting a high precision measurement
device for axial and radial strain by using Linear Variable Differential Transformers (LVDTSs)
on sample with 38 mm diameter and 10 mm height, see Belmokhtar et al. (2016). The system
of supporting the axial LVDT and the two radial LVDTs is described in the scheme of Figurelb
and in the photos of Figure 5-19.

]

Figure 5-19. Displacement measurement system.

The sample was placed on a metal porous disk of 1.2 mm thickness, resulting in a 10 mm
long drainage length so as to ensure good saturation within a reasonable period of time and
good drainage (see Monfared et al. (2011a)). To insulate the sample from the confining fluid
(silicone oil), a specially designed cylindrical neoprene membrane able to continuously envelop
the top and lateral face of the sample was used, without using any piston or porous disk placed
on top of the sample. The membrane was tightly fixed to the bottom base by means of two O-

rings.

5.3.2.3. Strain measurement

Given the stiffness of the COx claystone, with a Young modulus estimated around 4000-
5600 MPa (Andra, 2005; Gens et al., 2007; Charlier et al., 2013) and because of the small size
of the sample, the displacements during drained compression and heating are expected to be
small. Following Sarout et al. (2007), the monitoring of axial and radial displacements was
achieved by ensuring direct contact between the LVDT stem and the sample (Figure 5-19) to

avoid any disturbance due to the neoprene membrane. To do so, the membrane was previously
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pierced with a hole of smaller diameter than that of the stem. Good fluid tightness was ensured
by putting a drop of neoprene glue on the membrane around the stem. Using this technique,
displacement measurements were improved with a minimum accuracy of 0.1 um corresponding

to a strain of 10°7.

Figure 5-20 shows a comparison during an undrained compression test between the data
of the radial LVDT in direct contact with the specimen through the membrane and that obtained
by the axial one in contact with the membrane. Starting from an initial confining stress of
12 MPa with a back-pressure of 4 MPa, the confining stress was increased with a loading rate
of 20 kPa/min and maintained at 16.5 MPa during 13 hours. Afterwards, an unloading-
reloading path up to a maximum pressure of 18.5 MPa was followed. Finally, the confining

stress was decreased down to 12 MPa with a loading rate of 10 kPa/min.
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Figure 5-20. Accuracy of strain measurement in contact with the rock.

The comparison between the two measurements clearly shows that the LVDT in direct
contact with the sample precisely follows all the loading and unloading phases, whereas the
measurements made on the membrane do not detect the unloading phases at the 18 and 26™
hours. The loading sequence at 20h is also poorly monitored. This clearly shows the
improvement provided by ensuring a direct contact of the LVDT stem with the specimen

through the membrane.

5.3.2.4. Calibration of strains measurements under non-isothermal conditions

It is necessary to carefully calibrate the strain measurements under elevated temperature,
given the parasite thermal strains of the LVDT supporting system that are schematically

represented in Figure 5-21.
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Figure 5-21. Thermal expansion of the LVDTs supporting system during heating; (a) intial state;
(b) after heating.

The calibration test was carried out by using a dummy cylindrical steel specimen having
the same shape as the COx sample (38 mm diameter and 12 mm height), under stress conditions
close to that prevailing in the field (12 MPa of confining pressure and 4 MPa of backpressure).
Heating was performed with a rate of 1°C/h from 20°C to 35°C. The dilation of steel is known

to be isotropic and linear with an expansion coefficient equal to 18x10° (°C)™.

The measured axial and radial strains are shown in Figure 5-22 and compared to that
provided by calculated the thermal expansion of the dummy specimen. The measured strains
are remarkably linear, with an underestimated thermal dilation in the radial direction (radial
expansion coefficient arag = 4x10°° (°C) ™). The axial strains exhibit an unrealistic thermal
contraction. These artefacts can easily be interpreted by the thermal dilation of the supporting
system as shown in the scheme of Figure 5-21 that demonstrates that the displacements
measured by the LVDTSs are under-estimated by the deformation of the supporting system and
by the movements of the LVDTSs.

O  —O- Theoretical steel strain
d —{1- Measured axial strain
—0— Measured radial strain

[+»]

=

T T T 1
-0.0004 -0.0002 0 0.0002 0.0004 0.0006 0.0008
Strain (-)

Figure 5-22. Measured axial and radial strain of a heated dummy steel sample.

The correction method consisted in adopting a linear function to subtract along both the
axial and radial directions the parasite displacements due to the thermal dilation of the
supporting system. Thereby, the corrected displacement is given by Ucor = Umeas - CiXAT, where
Ci is the correction coefficient along the direction i given by Crag = 0.265 pum/°C and
Cax = 0.756 um /°C.
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5.3.3. Experimental results

5.3.3.1. Saturation phase

As recommended by Delage et al. (2007) on the Boom clay and by Mohajerani et al. (2012) and
(2012) and Monfared et al. (2012) on claystones, it is important to re-saturate specimens of swelling
swelling clays and claystones under stress conditions close to the in-situ ones so as to minimize
swelling and damage during hydration. Following these recommendations, the ducts and the
porous stone of the cell were kept dry during the sample setup so as to avoid any contact of the
sample with water before application of stress. Once the sample placed in the cell, vacuum was
applied through the valve located close to the pressure transducer (valve V2 in

Figure 5-18) to evacuate any air trapped between the membrane and the sample. In a first
step, the confining pressure was increased to 8 MPa, a value close to the mean in-situ Terzaghi
effective stress. The ducts and porous stone of the drainage system were then carefully saturated
by injecting de-aired water in the drainage system through valve V2, while valve V1 was kept
closed. Finally, the saturation of the sample was started by simultaneously increasing the
confining stress up to 12 MPa and the pore pressure up to 4 MPa at a rate of 100 kPa/min,
allowing saturation to be completed under stress conditions close to in-situ. The pore pressure
of 4 MPa ensured full dissolution of the micro air bubbles into the pore fluid (Wu et al. 1997).

Figure 5-23 shows the change in strain with respect to time measured by the LVDTs
during hydration of the specimen with an initial degree of saturation of 87.2% under constant
stress close to in-situ conditions (o= 12 MPa, uw = 4 MPa) during 21 days. One observes that
the curve giving the radial strain has a regular shape, whereas that of the axial strain presents
some oscillations with an amplitude of 0.001% corresponding to a displacement of 0.1 um (also
indicating the high precision of the displacement measurements). These oscillations are
believed to be the consequence of the step regulation of the back pressure (maintained at 4 MPa)
by the PVC, that results in some perturbations at the bottom of the sample and are monitored

by the high precision measurement of displacements.
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Figure 5-23. Measured strains during the resaturation phase under in-situ stress.

Both the axial and radial LVDTs detect an initial slight swelling phase during the first
day, followed by a decrease at longer time until 21 days. They indicate a slight initial volumetric
swelling (0.09%) with, surprisingly, larger radial strain than axial ones at maximum swelling.
The curves afterwards exhibit a decreasing trend, with a clearly anisotropic response and a
significantly larger decrease in axial strain compared to radial one. The time dependent strains
observed along this 21 days long test correspond to a volumetric creep phenomenon that will
be further considered later on. Note that it was unfortunately not possible to monitor the
corresponding water exchanges with the sample because of a micro-leak between the back

pressure PVC and the cell.

During the saturation phase, previous works carried out on the Callovo-Oxfordian
claystone by Mohajerani et al. (2012), Mohajerani et al. (2013), Menaceur et al. (2015a) and
Menaceur et al. (2015b) only evidenced a slight swelling with a maximum reached after 2 or 3
days, with no mention of any subsequent creep phase. Most of these tests were however
performed during shorter periods (5 days) on the hollow cylinder triaxial apparatus with the
LVDT stems not in direct contact with the sample, probably resulting in not being precise

enough to detect such tiny contraction strains (around 0.05% after 5 days).

5.3.3.2. Drained heating under constant in-situ stress

The thermal volume changes of the Callovo-Oxfordian claystone were investigated by performing a
performing a drained heating test from 25°C to 80°C under close to in-situ stress conditions
(o= 12 MPa, uy = 4 MPa) on sample EST51338. Full drainage condition was ensured thanks to the
to the small drainage length (10 mm, height of the sample) and to the small heating rate applied
(0.4°C/h), slow enough to avoid any pore pressure excess in sample (Sultan et al., 2002; Monfared
Monfared et al., 2011; Mohajerani et al., 2013; Menaceur et al., 2015a). To check the temperature
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temperature homogeneity in the sample during the experiment, we performed a temperature
diffusion analysis in axisymmetric conditions using a finite element simulation. A heating rate of
of 0.4°C/h was applied to the model boundaries between 25 and 80°C. Considering a value of 1.2
1.2 mm?sec for the thermal diffusivity of claystone (calculated from the data given by Gens et al.,
al., (2007)) the highest temperature difference between the samples boundaries and centre was
smaller than 1.2x10° °C, showing the homogeneity of the temperature field within the sample.
Valve V1 (

Figure 5-18) was kept open so as to impose a constant pore pressure (4 MPa) by mean of
the pressure-volume controller. Heating was made by using the electric belt while the cell was

thermally isolated from ambient temperature by means of an isolating cover.

Figure 5-24 shows a comparison between the measured (Figure 5-24a) and corrected
(Figure 5-24Db) strains. Like for the results presented in Figure 5-23 and for the same reason,
the radial strain response is smooth and regular whereas that of axial strain presents some
oscillations. The contraction observed along the heating path with no correction is obviously
due to the thermal parasite strains described in Figure 5-21 that tended to under-estimate the
thermal expansion.
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Figure 5-24. Measured (a) and corrected (b) strains in axial and radial LVDTs during heating.

The corrected strains exhibit a thermal expansion between 25°C and 45°C followed by a
contraction between 45°C and 80°C. Below 45°C, the curves show that the axial thermal

expansion (perpendicular to bedding) is larger than the radial one (parallel to bedding).

5.3.3.3. Volumetric creep under isotropic stress

Before and after running the drained heating test of Figure 5-24, the sample was kept
under constant isotropic confining pressure (o4 = 8 MPa) at temperatures of 25°C and 80°C for
periods of time of 19 and 16 days, respectively. The measured axial and radial strains are plotted

in Figure 5-25a and b at both temperatures. A time dependent anisotropic compaction is
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observed under both temperatures, evidencing a volumetric creep response under constant

isotropic stress, with axial creep strain larger than radial one. One also observes that creep

strains are larger at elevated temperature. Actually, the creep rates calculated at both

temperatures at times larger than 10 days do not differ too much, with an axial strain rate
(perpendicular to bedding) of 4.8x101% s at 25°C compared to 3.5x10"° s at 80°C and a radial
one of 1.5x10%9 s at 25°C compared to 0.9x101%s™ at 80°C. The larger creep strain observed

at 80°C mainly appears during the first 8 days and the creep rates along both axial and radial

directions after 10 days are actually smaller at 80°C.
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Figure 5-25. Creep strains: (a) 25°C, (b) 80°C.

(b)

The volume changes observed all along the test are represented in Figure 5-26, showing

successively the volumetric creep at 25°C followed by the thermal contraction/expansion phase

observed under drained heating from 25°C to 80°C with finally the volumetric creep at 80°C.

This curve suggests that some creep should occur also during the heating phase, and that the

thermal dilation coefficients cannot be directly extracted from the curves of Figure 5-25b.
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Figure 5-26. Volume changes monitored all along the test.
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5.3.4. Discussion and interpretation

5.3.4.1. Creep

Except for the work of Gasc-Barbier et al. (2004), most published creep investigations on
the COx claystone have been carried out in partially saturated states. No data are available on
creep under constant isotropic stress. The samples tested in Gasc-Barbier et al. (2004) were
saturated under an isotropic stress of 12 MPa and a pore pressure of 5 MPa, close to the in-situ
stress state at 492 m depth where their specimens have been extracted, and to that applied in
this work (o= 12 MPa and uw = 4 MPa). They applied constant axial stresses of 10, 25, 50 and
75% of the failure shear stress (20 MPa) at both 20°C and 80°C, with test durations of 1 or 2

months.

Other investigations include the uniaxial creep tests of Fabre and Pellet (2006), with a
degree of saturation Sy = 87% under an axial stress of 26 MPa (90% (peak) and the creep tests
on specimens equilibrated under 90% relative humidity (Sr around 90%) under confining
stresses of 2 MPa and 12 MPa and axial stresses of 50, 75 and 90% peak stress of Armand et
al. (2016). Zhang et al. (2010) observed from uniaxial creep tests a significant decrease in creep
with decrease in degree of saturation.

At comparable time scales, the axial creep rates obtained in these unsaturated tests
(2.9x101%s for Armand et al. (2016) at 50% jpeak Under 12 MPa or 3.7x1071°s* for Fabre and
Pellet (2006) at 90% qpeak) are in the same order of magnitude than what have been obtained in
this work at 25°C (4.8x101°s™). The comparison is however not so relevant, given the
significantly different conditions: partial saturation reduces the creep rate whereas the

application of a differential stress increases it.

For some reasons, the axial creep rate of Gasc-Barbier et al. (2004) on saturated samples
under in-situ stress conditions and 10% 0jpeax are significantly smaller (0.8x1071°s™) than ours.
Their axial creep rate at 80°C (0.6x10°s1) is comparable to that at 25°C, like in our case, with
also large creep strain obtained during the first days, like in Figure 5-25b. This difference is
difficult to explain, and the differences in specimen composition and experimental procedures
might be involved. In our case, high precision local strain measurements with direct contact
with the sample were carried out, whereas axial strain measurements in triaxial cells may be

affected by friction effects between piston and cell.

Of course, some precautions should be taken when extrapolating the experimental creep
data obtained here in laboratory tests to the in-situ intact rock mass, due to possible damage
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caused to the sample after the successive stages of air coring, core handling after extraction,
core storage in the T1 cell and specimen handling and trimming prior to laboratory testing. We
have no information about the quality of the specimens tested in the other creep investigations
mentioned above but, as commented earlier, the 87.2% Sy value of our specimen is considered
as that of a good quality specimen, and the swelling observed during saturation under in-situ
stress is quite small (0.09%).

Definitely, extrapolation to in-situ conditions should be made in close relation with in-
situ data on the time dependent response of the rock mass, given that damage tends to over-
estimate creep. This is however not straightforward, given that the convergence measurements
made around the drift in the Bure URL involves the mobilisation of discontinuities in the
Excavation damaged zone (EDZ), as commented in Armand et al. (2013) (see also Guayacan-
Carrillo et al. (2016). Armand et al. (2013) mention orders of magnitude between 5 and 1x10°
st after between 100 and 1000 days, depending on the location of the measurement point on
the gallery wall (roof, edge) and of the orientation of the gallery with respect to the horizontal

major and minor stresses.

5.3.4.2. Effects of volumetric creep on thermal strains

The drained heating test presented in Figure 5-24 was aimed at characterising the thermal
volume changes of the COx claystone submitted to temperature elevation under stress
conditions close to in-situ. The data obtained clearly evidenced some creep strains at both
temperatures, with larger creep strains at 80°C compared to 25°C. Experimental data indicated
that axial creep strains (perpendicular to bedding) were significantly larger than radial creep
strain (parallel to bedding). This is a general feature of the deformability of claystones. It is
probably related to the effect of the water molecules adsorbed along the clay minerals within
platelets that have a preferential horizontal orientation. It seems that this feature has seldom

been observed in terms of creep strains.

Creep deformations hence have to be considered in more detail to separate time dependent
strains from the instantaneous thermal response of the claystone, so as to determine the thermo-
elastic expansion coefficient. The time-dependent behaviour of COx claystone has been
modelled by several authors using viscoplastic constitutive models (e.g. (Shao et al. 2003;
Homand et al. 2006) Shao et al. 2003, 2006, Liu et al. 2015, Pardoen and Collin 2016). For sake
of simplicity, it was however preferred in a first attempt to adopt a basic viscoelastic Kelvin-

Voigt rheological model made up of an elastic spring with bulk modulus K connected in parallel

166



Chapitre 5 Réponse volumique thermigue et fluage du COx

with a viscous damper of viscosity 7, following the approaches adopted by Ghabezloo et al.

(2008), Ghabezloo et al. (2009) and Vu et al. (2012) on hardened cement pastes.

Assuming that creep strains are governed by the Terzaghi effective stress o', the effective
stress o' is given as a function of the viscoelastic volumetric strain de¥® by the following

expression:

ve

o'=K " +n e (5-3)

In the case of a creep experiment under constant stress and temperature with constant
material parameters Kk and 7, a closed-form solution of equation (5-3) can easily be found to
determine the time-dependent viscoelastic volumetric strains. However, the increase in creep
strain rate with temperature under constant stress state observed here evidences a significant
temperature dependency of the model parameters. As a consequence, equation (5-3) cannot be
solved analytically any longer. A finite difference solution using the Crank-Nicolson scheme

given in equation (5-4) was therefore used.

& +1(o"— Kkﬂgge)At
P g— < (5-4)
1+—(1-0)At
n

in which gand o are the volumetric strains at current and previous time step, respectively, At

is the time step and & = 0.5 following the Crank-Nicolson scheme.

The values of parameters Ky and # were fitted separately at 25°C and 80°C by simulating
the creep strains using the finite difference method. A least square error minimization was used
to fit the best values of the parameters presented in Tableau 5-3. Parameters of the Kelvin-Voigt
model.Table 2. The comparison of the simulated and experimental creep strains presented in
Figure 5-27 shows good compatibility.

Tableau 5-3. Parameters of the Kelvin-Voigt model.

Temperature (°C) Kk (MPa) 7 (MPa.min)
25 3500 5.0 x 107
80 1000 0.4 x 10’
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Figure 5-27. Measured and modelled creep strain at 25°C and 80°C.

It is interesting to note the significant effect of temperature on the time-dependent
behaviour, as reflected by the decrease in both the modulus Ky (from 3500 MPa at 25°C to
1000 MPa at 80°C) and the viscosity # (from 5.0x10” MPa.min at 25°C to 0.4x107 MPa.min at
80°C). The simulation of the creep strains under increased temperature, necessary to correct the
experimental thermal strains, requires continuous functions for the temperature dependency of
viscoelastic parameters. As seen in Equations (5-5) and (5-6), an exponential temperature
dependency was assumed for model parameters Ky, and # that were evaluated by fitting the

parameters at temperatures To and Ti.

e = 9)
n(T)=n(T,)e" ;b= In(n(Tﬂ?:IT: (i) (5-6)

The measured volumetric strains during the overall test including creep phases and the
drained heating phase are now compared with the simulation results in Figure 5-28, confirming
again the excellent estimation of the creep strains using the fitted viscoelastic model.
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Figure 5-28. Overall measured strain and vs Kelvin-Voigt estimated creeping strain.
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Note however that this simple approach was fitted on the creep phases of the test at 25
and 80°C and doesn’t account for possible effects of the contraction/expansion response
observed during the drained heating test, before the creep phase at 80°C. The main aim of this
simple model is to provide a reasonable estimation of the creep strain at 25 and 80°C, so as to

provide a more precise determination of the instantaneous thermal response of the claystone.

This is done in Figure 5-29 in which the simulated creep volumetric strain was subtracted
from the measured total strain volumetric strain. Comparing the volumetric strains with and
without creep in Figure 5-29 shows the significant effect of creep on the volumetric response
under heating, particularly for the thermal contraction phase. The corrected curve now permits
the determination of the drained thermal expansion coefficient oy of the COXx claystone, equal
to 4.82x10° (°C)™L. The thermal contraction coefficient Cr is equal to 1.82x107° (°C)™.
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Figure 5-29. Comparison of the thermal volume changes with and without creep.

5.3.4.3. Discussion on the thermal volume changes

Whereas the thermal volume changes of clays are more documented, following the
pioneering contribution of Hueckel and Baldi (1990), rather few data are available on claystones
and shales. The drained heating test carried out in this work was aimed at investigating the
thermal response of the COx claystone under stress conditions close to in-situ ones. The results
showed a volumetric creep during the saturation phase at 25°C and at 80°C, after a drained
heating test. A simple viscoelastic approach was used to subtract the creep volumetric strains
from the total volumetric strains measured, so as to investigate the instantaneous

thermomechanical response of the COx claystone.

At the beginning of heating (between 25 and 45°C), this response is thermoelastic, as
already observed in other clays and claystones. Some degree of anisotropy was also observed,

and a thermal volumetric expansion coefficient ag of 4.82x10° (°C)* was obtained. This
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response, similar to that traditionally observed in natural overconsolidated soils (e.g. Hueckel
and Baldi (1990) and Sultan et al. (2002) on Boom clay, Abuel-Naga et al. (2007) on Bangkok
clay, is comparable to that of another claystone, the Opalinus Clay, for which Monfared et al.
(2011) determined a comparable thermo-elastic volumetric expansion coefficient g = 5.9%10°
5 (°C)L. Other published values of thermo-elastic volumetric expansion coefficients include that
provided by Auvray (2004) in Gens et al. (2007) (aa = 4.5%10° (°C)™Y) and that used in Mufioz
et al. (2009, ag = 4.05x10° (°C)?), from data from Hohner and Bossart (1998).

Tableau 5-4. Thermal expansion coefficients of the main minerals of the COx.

Mineral Thermal expansion coefficient as (°C™t)
Clay (45%) 3.4 x 10 (McTigue, 1986)

Quartz (23%) 3.3 x 10 (Palciauskas and Domenico, 1982)
Calcite (28%) 1.4 x 10°° (Fei, 1995)

Feldspars (4%) 1.1 x 10 (Fei, 1995)

Water 27 x 107 (Spang, 2002)

The value obtained here is in the range of other values provided on claystones, with
actually rather small variability observed in data from various labs. They are also in the same
order of magnitude, although a little bit larger, than the thermal expansion coefficients of
various minerals given in the literature presented in Tableau 5-4. Thermal expansion
coefficients of the main minerals of the COx.(see also Ghabezloo and Sulem (2009) and Delage
(2013)). The thermal expansion coefficient of the clay matrix (that constitutes around 50% of
the COx claystone) is 3.4x10° (°C)?, close to that of quartz minerals (22% of the COx
claystone) whereas the thermal expansion coefficients of calcite (28%) and feldspars are

smaller.

Observation of the thermal strains of Figure 5-24 shows that axial thermal strains are
larger than the radial ones. These strains are due to the combined effect of temperature elevation
(thermo-elastic strains) and creep strains, with also some increase in creep rate with increased
temperature. It is hence somewhat difficult to draw any conclusion about the anisotropy that
would affect instantaneous thermo-elastic strains. At a first glance, one could suspect from
Figure 5-24 that axial thermo-elastic strains could be larger than radial ones, but this conclusion
needs to be further confirmed. It is not in agreement with data from Auvray (2004), who
obtained a smaller thermo-elastic linear expansion coefficient perpendicular to the bedding
plane (o= 1.1x10° (°C)™Y) than parallel to bedding (o = 1.7x107° (°C)™1). The combination of
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both values led to the value of volumetric thermal expansion coefficient g = 4.5%10° (°C)*

mentioned above. Further investigation is needed in this respect.

The thermo-elastic phase observed in Figure 5-24 is followed, above 48°C, by a plastic
contraction also characterised by radial strain larger than axial ones, providing a volumetric
thermal contraction coefficient Ct=1.8x10° (°C)™. The transition between thermoelastic
expansion and thermoplastic contraction observed in Figure 5-29 is typical of overconsolidated
clays (e.g. Baldi et al. (1988) and Sultan et al. (2002) on the Boom clay, Abuel-Naga et al.
(2007) on Bangkok clay). Mohajerani et al., (2013) also observed this trend under in-situ stress
conditions on a COx specimen previously submitted to stress larger than in-situ. It has also been
observed on the Opalinus Clay by Monfared et al. (2011b), at a temperature equal to the highest
one experienced by the clay during its geological history. Interestingly, this is also true here,
since Blaise et al., (2014) determined for the COXx claystone a maximum burial temperature of
50+5°C, to compare with the temperature of 48°C at which the transition between thermoelastic
compression and plastic contraction is observed on the COx claystone (Figure 5-29). This
means that the claystone kept the memory of the highest experienced temperature, below which
it exhibits a thermoelastic expansion. In other words, temperature has an effect comparable to
that of stress, with an elastic response in a range of temperature already supported, followed by
yielding and plastic contraction when this limit is passed, exhibiting a thermal hardening
behaviour. This is compatible with existing thermo-plastic models that provide a definition of
an elastic zone and of a yield curve in the p, T plane (e.g. Hueckel and Borsetto (1990), Sultan
et al. (2002)).
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5.4. Conclusion

The development of a high precision local strain monitoring system with two radial and
an axial LVDT with stems directly put in contact with the specimen through the membrane
allowed to precisely follow the mechanical and thermal volume strains induced by a drained
temperature elevation under stress conditions close to in-situ ones. A first consequence of this
enhanced precision was the observation of anisotropic creep strains under constant isotropic

stress at ambient temperature and at 80°C.

Careful calibration of the thermal deformations of the system were carried out to get the
exact strains during the drained heating test. Comparison with other published data on the COx
claystone are not straightforward due to different testing conditions, in terms of partial

saturation of the specimens, of application of confining or axial stress during the creep test.

A satisfactory fit of the creep volumetric strain at 25 and 80°C was obtained by adopting
a simple viscoelastic Kelvin-VVoigt model. This model that accounted for the increase in creep
strain with temperature, allowed to subtract the creep strain to the total strain so as to determine
the instantaneous thermal response of the COx claystone. The creep enhancement with
temperature resulted in the decrease in both the modulus Ky, (from 3500 to 1000 MPa) and the
viscosity # (from 5.0 x 107 to 0.4 x 10" MPa.min) when passing from 25 to 80°C.

Observation of the instantaneous strains showed that heating under constant in-situ stress
led first to thermo-elastic expansion up to a temperature of 48°C, close to the maximum burial
temperature experienced by the claystone (50°C). This dilation was followed by yielding and
thermo-plastic contraction, as observed in the Opalinus Clay (Monfared et al., 2011b). The
thermal hardening phenomenon evidenced in the Opalinus Clay is then also observed on the

Callovo-Oxfordian claystone.

These results are thought to be of some interest when calculating the volume changes
generated by temperature elevation around the waste disposal cells at great depth, showing that
the thermoporoelastic assumption is valid up to a certain temperature. Above 48°C,
thermoplastic contraction will probably result in some stress redistribution that should be

accounted for.
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1. Conclusions

Le travail réalisé dans cette these est le prolongement de travaux précédemment realisés
dans le laboratoire Navier-CERMES a I’école des Ponts ParisTech pour la caractérisation du
comportement Thermo-Hydro-Mécanique de roches argileuses considérées comme roche-hotes
potentielles pour le stockage géologique profond des déchets radioactifs de haute activité a vie
longue. Les deux matériaux étudiés, 1’argilite du Callovo-Oxfordien (France) et de I’Argile a
Opalinus (Suisse) ont une tres faible perméabilité. Ce parametre clés vis-a-vis de la sOreté du
stockage rend délicate la caractérisation expérimentale de ces matériaux au laboratoire. Les
essais mécaniques correctement drainés sur des roches argileuses saturées sont difficiles a

réaliser a cause des longues durées d’essai qui peuvent en résulter.

Une attention particuliére a été portée dans ce travail a I’amélioration des procédures de
saturation et de drainage. Un faible chemin de drainage de 10 mm a été adopté sur une cellule
isotrope destinée a la caractérisation des parameétres poroélastiques des géomatériaux a faible
perméabilité. Les échantillons testés font 38 mm de diameétre et 10 mm de hauteur et sont
saturés et drainés par le bas. Les essais triaxiaux menés dans cette these ont été réalisés dans
une cellule triaxiale sur des échantillons classiques avec un diametre de 38 mm et une hauteur
de 76 mm. Un systeme spécifique a été développé pour réduire le chemin de drainage a 19 mm.
Les échantillons sont enveloppés dans des géotextiles distincts connectés aux pierres poreuses
supérieure et inférieure pour assurer, séparément, un drainage latéral des parties supérieures et
inférieures des échantillons. Gréace a ces chemins de drainage, les temps de saturation sont
réduits a 2-3 jours sur la cellule isotrope et a une dizaine de jours sur la cellule triaxiale. Les
vitesses de chargement mécanique adoptées pour assurer un bon drainage et dissiper les
pressions interstitielles en compression isotrope et en cisaillement ont été déterminées par des
calculs poroélastiques, confirmant la nécessité de vitesses suffisamment lentes. Une autre
avancée importante est la mise en ceuvre de mesures de déformations locales de haute précision
grace a un contact direct assuré, au travers de la membrane de confinement, entre les tiges des
capteurs de déplacement (LVDTs) et le matériau. Ceci a permis d’avoir des précisions en

déplacement de 1’ordre de 0.1 pum, soit 10 en déformations.

Les deux matériaux étudiés sont d’origine sédimentaire impliquant une structuration
i1sotrope transverse correspondant a 1I’existence de plans de litage. Une étude de la poroélasticité
de I’argilite du Callovo-Oxfordien a été conduite sur la cellule de compression isotrope a faible

longueur de drainage (10 mm). Du fait de la bonne précision en mesure de déformations, des
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cycles de chargement de faibles amplitudes sont rendus possibles dans le domaine élastique.
L’analyse dans le cadre de poroélasticité isotrope transverse sous conditions de chargement
isotrope a permis d’écrire I’expression des coefficients de Biot by (perpendiculaire aux plans de
stratification) et b, (dans le sens des plans de stratification) en fonction du coefficient de Poisson
v12, ainsi que I’expression des différents modules anisotropes mesurés dans les différents essais.
Une étude paramétrique a montré que les coefficients b1 et bz sont faiblement sensibles au
coefficient de Poisson vio. Les mesures précises des déformations axiale et radiale de
I’éprouvette ont permis la détermination des coefficients de Biot isotropes transverses, avec des
coefficients de Biot plus élevés dans le sens du plan de stratification (b2) que dans le sens
perpendiculaire au plan de stratification (by).

Le suivi des déformations volumiques lors des cycles de chargement hydromécaniques a
permis de déterminer directement les parameétres poroélastiques isotropes équivalents de
I’argilite du COx : module de compression drainée Kq, module de compression non-drainé Ky,
coefficient de Skempton B, module de Biot H et module sans membrane Ks qui renseigne sur
la déformabilité des grains solides. La mesure de Ks est délicate au laboratoire, et une valeur
Ks=21.7 GPa a été mesurée directement par un essai sans membrane. Ces données sont rares
dans les argiles et argilites. La valeur de Ks a été confirmée par une évaluation indirecte a deux
reprises, montrant qu'elle n'était pas dépendante de la contrainte appliquée. Une trés bonne
compatibilité entre les résultats de différents essais a été trouvée, démontrant leur qualité, la
robustesse de la méthode utilisée et donnant confiance aux données expérimentales obtenues.
Sur des échantillons extraits au niveau du laboratoire souterrain de Bure a 490 m avec une
fraction d'argile d'environ 50%, la valeur du coefficient Biot isotrope équivalent est égale a 0,91
sous un état de contraintes proche des conditions in-situ (contrainte de confinement = 12 MPa

et pression interstitielle = 4 MPa).

La réponse mécanique des argiles et des roches argileuses gonflantes est influencée par
les interactions argile-eau le long des faces des minéraux de smectites présents dans leur
fraction argileuse. Cet effet est souvent pris en compte dans les sols argileux et les roches en
faisant une distinction entre I'eau libre et I'eau adsorbée. En comparant la valeur théorique
poroélastique du parametre de Skempton B a celle obtenue expérimentalement a partir d'un
essai de compression isotrope non-drainé, on a montré que l'utilisation de la porosité totale
tendait a sous-estimer le coefficient de Skempton. Inversement, si I'on considere la porosité
située entre les plaquettes de la matrice argileuse, déterminée par intrusion de mercure, on

obtient des valeurs compatibles de B. Cette réflexion permet de montrer 1’effet de 1I’eau
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adsorbée par rapport a la porosité active dans les argilites. La non-contribution de 1’eau
interfoliaire contenue dans les plaquettes dans les couplages hydromécaniques est demontrée,
la porosité active correspondant a la porosité inter-plaquettes, soit autour de 70 — 80% de 1’eau

totale.

L’efficacité de la méthode développée pour la réalisation d’essais triaxiaux en condition
drainée sur des échantillons correctement saturés a été¢ vérifiée sur 1’argilite du Callovo-
Oxfordien. Grace a cette saturation et a ’application de taux de cisaillement suffisamment
faibles pour éviter les surpressions interstitielles, nous avons mesuré deux résistances au pic
compatibles avec un critere bien défini, dans des conditions analogues de saturation et de
drainage, par Hu et al. (2014) et Menaceur et al. (2015). Un programme d’essais triaxiaux sur
I’ Argile a Opalinus a permis de définir un critere de rupture de la roche non linéaire compatible
avec la formulation de Hoek-Brown. Ces résultats sont en bon accord avec de récents résultats
d’essais réalisés saturés drainés et non drainés. La comparaison de nos résultats avec ceux
d’essais réalisés récemment sur I’argilite du Callovo-Oxfordien et 1I’Argile & Opalinus montre
gue ces deux matériaux ont des criteres de rupture assez proches, en accord avec la similitude

de leur composition.

Le développement du systéeme local de mesure des déformations a permis de suivre
précisément les déformations volumiques mécaniques et thermiques induites par un chauffage
drainé dans la cellule isotrope sous contraintes proches aux conditions in-situ. Cette précision
a permis 1'observation sur 1’argilite du COx d’un fluage volumique anisotrope sous contrainte
isotrope constante, a des températures de 25°C et a 80°C. Un étalonnage minutieux des
déformations parasites dues a la dilatation thermique du systeme a été effectué en réalisant un
cycle de chauffage sur un échantillon métallique. L’effet du fluage sur les déformations
volumiques mesurées lors d’un essai chauffage drainé sur I’argilite du COx entre 25°C et a
80°C a été considéré en utilisant le modéle viscoélastique de Kelvin-Voigt pour soustraire la
déformation différée de la déformation mesurée et définir la déformation instantanée due au
chauffage. On montre un comportement thermo-élasto-plastique de 1’argilite du COx consistant
en une dilatation thermoélastique entre 25°C et 48°C, suivie d’une contraction thermoplastique
jusqu’a 80°C. La température de transition de 48°C correspond a la température maximale qu’a
subie la roche durant son histoire geologique, ce qui confirme une observation deja faite sur

1I’Argile a Opalinus.
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2. Perspectives

Les travaux réalisés avec les dispositifs développés dans cette these ont permis de définir
clairement les valeurs numériques des parametres poroélastiques de I’argilite du Callovo-
Oxfordien a 25°C, avec une bonne compatibilité entre diverses approches. Comme il est prévu
que la température augmente a 90°C dans la roche lors de la phase d’exploitation, il serait
important de mettre en ceuvre ces techniques expérimentales pour étudier I'effet de la
température sur les parametres poroélastiques. Il semble que les modules élastiques ne soient
pas affectés par la température (Mohajerani et al. 2013; Menaceur et al. 2015), mais il serait
intéressant d’explorer 1’effet de la température sur le module Ks. Nous avons considéré que le
faible module Ks obtenu dans ce travail était dii au fait que 1’eau adsorbée agissait comme une
partie intégrante de la phase solide. A haute température, en plus de la diminution de la viscosité
de I’eau facilitant les transferts, les liaisons physico-chimiques entre 1’eau et les particules

argileuses sont modifiées et il est probable que ceci ait un effet sur la valeur du module Ks.

On a déterminé dans ce travail deux coefficients de Biot b et b2 (mesurés respectivement
selon les axes perpendiculaire et parall¢le au litage) qui caractérisent I’isotropie transverse de
I’argilite du Callovo-Oxfordien, avec b, supérieur a by. Cette tendance mériterait d’étre explorée
plus en détail. L’étude paramétrique concernant 1’effet d’une éventuelle anisotropie des grains
solides sur les coefficients de Biot (en utilisant la définition du tenseur de coefficients de Biot

b écrit en fonction des tenseurs de rigidité macroscopique du matériau et du tenseur de rigidité

des grains solides), fournit un résultat compatible avec nos résultats expérimentaux. En
revanche, I’hypothése d’isotropie des grains solides a 1’échelle microscopique révele une
tendance inverse (b1 > by). 1l serait important d’étudier ces aspects plus en détail et de définir

éventuellement un tenseur de rigidité des grains solides.

L’anisotropie des grains solides pourraient étre également traitée par des moyens
mathématiques, a savoir la modélisation micromécanique et la technique d’homogénéisation.
La présence des particules argileuses avec une orientation horizontale préférentielle laisse
penser que I’axe d’isotropie transverse des grains (s’ils sont anisotropes) est parall¢le a I’axe de
symétrie de révolution du matériau a 1’échelle macroscopique. L’effet de 1’orientation des
grains sur le parametre volumique macroscopique Ks pourrait faire 1’objet d’une étude

d’homogénéisation avec prise en compte des probabilités d’orientation des grains solides.

Les données obtenues avec les essais triaxiaux drainés sur des éprouvettes saturées des

deux argilites considérées dans ce travail se sont révélées assez compatibles et ont confirmé
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I’effet de la porosité sur la résistance des argilites. Cette méthodologie mériterait d’étre élargie
a d’autres éprouvettes provenant d’autres niveaux pour confirmer cette tendance et donner une
idée plus précise de la variabilité naturelle des argilites, fonction en particulier des proportions
relatives des minéraux argileux et calcaires. Enfin, I’effet de la température sur la réponse des
argilites mériterait également d’étre approfondi. Les résultats des essais triaxiaux, complétés
par un nombre plus grand d’essais sous différentes pressions de confinement et suivant
différents chemins de contraintes, sont nécessaires pour le développement et le calage des lois

constitutives élastoplastiques pour les matériaux etudiés.
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Annexe

Essais de compression simple sur I’Argile a Opalinus.

Nous avons réalis¢ une série d’essais uniaxiaux afin de définir un taux de chargement en
déplacement contrdlé qui représenterait au mieux la réponse du matériau. Pour ce faire nous
avons utilisé une presse mécanique d’une capacité de 50 KN (Figure A 1) qui peut exercer une
vitesse de déplacement minimale de 0.1 um/min. Elle est dotée d’un capteur de force d’une
capacité de 50 kN. Les déformations sont mesurées par un capteur de déplacement externe de
type Mitutuyo d’une précision de 1 pm et des jauges extensométriques permettant de mesurer
localement les déformations radiales et axiales, comme schématisé sur la Erreur ! Source du
envoi introuvable.b. Ces jauges permettent une mesure de déformation avec une précision de
107, Les essais uniaxiaux ont été réalisés sur des échantillons préalablement mis en équilibre a

une humidité relative de 94%, soit une succion de 9 MPa.

(a) (b)

Capteur de force )
Echantillon e |

Support NEsae

métallique Jauge radiale ]
— Jauge axiale

Capteur de
déplacement

Figure A 1. Dispositif d’essais uniaxiaux : (a) Presse mécanique pour, (b) Jauges de déformations.

Deux essais de faisabilité ont été réalisés sur les échantillons C7-Opal et 2 préalablement
équilibrés a une humidité relative de 98% correspondant a une succion de 6.1 MPa. Apres une
réflexion il a été décidé d’équilibrer le reste des échantillons (C7-001, 002, 004 and 005) a 94%
correspondant a une succion de 9 MPa (voir Tableau Al).

Tableau Al. Les essais de compression simple.

Essai HR (%) /s (MPa) Taux de cisaillement (um/min) Taux de cisaillement (s)

C7-Opa2 96/6.1 0.3 6.6x108
C7-Opal 96/6.1 2.5 5.6x107
C7-001 94/9 2.5 5.6x107
C7-002 94/9 5 1.1x10°
C7-005 94/9 5 1.1x10°
C7-004 94/9 10 2.2x10®
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Les Figures Al-a af montrent la réponse des essais de compression simples représentée
par I’évolution de la contrainte axiale en fonction des déformations axiale, radiale et volumique.
Par surprise, un résultant important met en évidence la dépendance de la résistance uniaxiale a
la vitesse du déplacement imposée. La résistance mécanique est plus importante quand le taux
de cisaillement est plus petit. En effet, I’utilisation d’un taux de 0.3 pm/min (6.6x10® s!) dans
I’essai C7-Opa2 résulte en une résistance au pic eégale a 21.2 MPa avec un module élastique,
estimé a 0.1% de déformation axiale, égal a 3080 MPa. En revanche, I’application d’un taux de
cisaillement de 10 pm/min (2.2x10° s1) (essai C7-004) résulte en une résistance plus faible de

8.1 MPa une plus faible rigidité avec un module de Young de 1240 MPa.

Dans les essais C7-Opal et C7-001, réalisés avec le méme taux de 2.5 pm/min, la réponse
est largement différente avec une résistance au pic égale a 11.4 MPa dans 1’essai C7-Opal et
17.3 MPa dans I’essai C7-001. Le module est également plus petit sur 1’échantillon C7-Opal
(1190 MPa) comparé a 1’échantillon C7-001 (1920 MPa). Ceci peut étre expliqué par I’effet de
la succion qui tend a rigidifier les roches argileuses (Pham et al., 2007).
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Figure Al. Résultats des essais UCS.

Les essais C7-002 et C7-005 sont egalement réalisés avec un méme taux de chargement

de 5 um/min. La réponse cette fois-ci est plus au moins similaire du fait d’avoir la méme

succion avec une résistance au pic de 14.6 et 13 MPa sur C7-002 et C7-005 respectivement. Par

contre, une différence importante est trouvée entre les modules de Young avec une valeur de
2110 MPa sur I’échantillon C7-002 comparé au 1500 MPa mesuré sur 1’échantillon C7-005. Le

Tableau A2 résume 1’ensemble des paramétres mécanique mesurés dans les différents essais

réalisés.
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Tableau A2. Parametres mécaniques mesurés en essais uniaxiaux.

Test | Taux de déformation (s) | gmax (MPa) | E (MPa) | v (-)
C7-Opa2 6.6x108 21.2 3080 0.16
C7-Opal 5.6x1077 11.4 1190 0.16

C7-001 5.6x107 17.3 1920 0.12
C7-002 1.1x10 14.6 2110 0.07
C7-005 1.1x10° 13 1500 0.1

C7-004 2.2x10® 8.1 1240 0.04

La Figure A2 illustre I’effet de la vitesse de chargement sur la résistance au pic.
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Figure A2. Effet de la vitesse de chargement sur la résistance uniaxiale.
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